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0 trabalho procura estudar os efeitos da adição de 
nióbio e carbono no processo de recristalização do níquel quan-
do laminado a quente. 
Para tanto foram elaborados por fusão a vácuo, lin-
gotes de uma liga Ni-Q,5 Nb - 0,05 C em peso e de níquel ele -
trolítico, e suas características mecânicas e metalogrãficas "de_ 
terminadas apôs duas condições distintas de laminação a quente: 
cinco e seis passes sucessivos de laminação (69% e 7S% de redu-
ção, respectivamente), partindo de uma temperatura de 1200°C. 
Foi constatado que a adição de nióbio e carbono pro 
move uma redução no tamanho de grão recristalizado e que, sob 
determinadas condições de deformação e temperatura mais baixas , 
a recristalização da austenita e inteiramente restringida. Al-
gumas evidencias iniciais são apresentadas, indicando uma pos -
sível atuação de partículas precipitadas no retardo da recrista 
lização, de maneira análoga ã atuação de carbonetos e carboni -
tretos de nióbio nos aços microligados. 
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Abstract of thesis presented to C O F F E / U ^ R J as partial fulfillment 
of the requirements for the degree of Master of Science (M.Sc). 
INITIAL STUDY OF NIOBIUM AND CARBON INFLUENCE ON 
RECRYSTALLIZATION AND MECHANICAL PROPERTIES OF NICKEL 
Maria da Conceição Barbosa Vieira Soares 
June, 1986 
Chairman: Oscar Acselrad 
Department: Metallurgy 
The aim of the work is to study the effects of 
Niobium and Carbon additions on Nickel recrystallization during 
hot rolling. 
The study was performed on electrolitic Nickel and 
a Ni-0.5 Nb-0.05 C % wt alloy prepared in a vacuum furnace. 
Mechanical and metallographic properties of both 
were determined after two treatments: five and six pass of hot 
rolling with 69% and 75% reduction respectively and temperatures 
ranging from 1200°C to 860°C. 
It was identified that Niobium and Carbon additions 
cause a decrease in the recrystallized grain size and at certain 
conditions of deformation and temperature may even inhibit Nickel 
recrystallization. 
The formation of NbC precipitates is reported as a 
possible cause for the inhibition of Nickel recrystallization 
as it is in HSLA steels. 
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CAPÍTULO I 
INTRODUÇÃO 
O presente trabalho de tese tem como objetivo o es-
tudo dos efeitos da adição de C e Nb nos fenômenos de restaura-
ção apôs- laminação a quente. 0 assunto, apesar de vir sendo e-
xaustivamente estudado em aços baixa liga de alta resistência e 
boa tenacidade, ainda não e de todo esclarecido, e grande parte 
dessas duvidas se deve ao tipo de abordagem experimental possí-
vel de se fazer hoje no assunto. 
Existem dois tipos de técnicas experimentais para 
observação dos fenômenos de restauração. 0 primeiro tipo, cha-
mado técnica de congelamento, inclui observações em microscópio 
ótico e de transmissão. Esta técnica consiste em resfriar brus-
camente o material durante diferentes estágios de deformação,vi 
sando o estudo dos processos de restauração por microscopia. 
0 segundo tipo de técnica, de acompanhamento das 
curvas oxe durante ensaios de compressão plana, torção, etc,a 
pesar de interessante, exige máquinas do tipo MTS acopladas a 
computadores e não será utilizada no presente trabalho. 
Quanto ã técnica de congelamento, esta apresenta u-
ma certa limitação proveniente do fato de que os fenômenos de 
recuperação e recristalizaçao só ocorrerem a temperaturas supe 
riores ã metade da temperatura de fusão, dentro do campo auste-
nítico para os aços. Desse modo o congelamento acaba por produ 
zi'r,, principalmente era aços microli.gados, estruturas complexas 
como bainitas e martensitas que tornam o estudo dos processos de 
restauração, junto com a precipitação em jnicroscppia õtica difí. * 
cil. . . 
Pará superar tais dificuldades, optou-se pelo níquel 
como metal de estudo, uma vez que este apresenta estrutura cubi-
ca de faces centradas ao longo de uma grande faixa de temperatu-
ras , isto ê, apresenta fase aústenítica estável desde a tempera-
tura ambiente até seu ponto de fusão, retirando assim das obser-
vações em estudo, a transformação de fase y -*• a existente nos 
aços. 
* 0 presente trabalho propõe a comparação das proprie-
dades mecânicas .e características microestruturais do níquel pu-
ro e níquel microligado com adições de 0,5% Nb e 0,05% 'C, com re_ 
dução a quente de ate 75% em ambas as ligas. 0 intuito é detec-
tar possíveis alterações nos processos de'restauração dinâmicos 
e/ou estáticos da liga- de níquel microligado ao Nb ,e C , as quais 
influenciam nas propriedades mecânicas. 
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CAPÍTULO II 
• REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 
A revisão bibliográfica desenvolvida neste trabalho 
apresenta-se dividida era duas partes: a primeira relativa aos 
fenômenos de restauração encontrados em vários metais e a segun 
da baseada nos aços de alta resistencia e baixa liga (ARBL), u-
ma vez que a obtenção de dados sobre o níquel e relativamente es_ 
cassa, não existindo praticamente literatura sobre o níquel na 
presença de carbeto de niobio. Assim, esta revisão pretende,na 
medida do possível, servir como ajuda no estudo dos fenômenos de 
restauração e precipitação do níquel-niobio-carbono, apesar de 
baseada em grande parte nos aços ARBL, 
II.1 - PROCESSOS DE RESTAURAÇÃO 
Os fenômenos de restauração mais importantes das pro 
priedades mecânicas durante e apôs a deformação são: recuperação 
e recristalização estática e recuperação e recristalização dinâ-
mica. Os dois primeiros fenômenos ocorrem na ausência de tensão, 
isto e, logo apôs o material ter sido deformado a altas tempera-
turas ,<ou apôs deformação a frio seguido de recozimento. Os ou-
tros dois fenômenos, recuperação e recristalização dinâmica, são 
processos que atuam durante a deformação, e portanto na presença 
de tensão. 
. A primeira distinção que se pode fazer entre recupe-
ração e recristalização consiste no fato de que, apesar dos 
dois processos serem termicamente ativados, a recuperação e ura 
fenômeno que leva a uma diminuição do -numero de defeitos' crista/ 
linos,restaurando parcialmente as propriedades anteriores a de-
formação do material, sem que haja para' tal alguma mudança na 
microestrutura. 
A recristalização, por outro lado, possui caracterís 
ticas bastante diferentes, como tempo de incubação para nuclea -
ção de novos'grãos, crescimento desses grãos as custas da matriz 
deformada através da movimentação de contornos'de alto ângulo e 
eliminação dos defeitos cristalinos introduzidos pela deformação 
a frio. 
f 
Iremos agora discutir as principais características 
dos'processos de restauração acima mencionados: 
II.2 - PROCESSOS ESTÁTICOS BE RESTAURAÇÃO• APÔS TRABALHO A FRIO 
II.2.1 - Recuperação Estática apos Trabalho a Frio 
Ê do conhecimento geral que durante o trabalho de 
conformação de um metal, a densidade de discordâncias aumenta ba£ 
tante. No caso de metais de alta energia de falha de empilhamen 
to, tais como Al "e Fe-ct, nos quais as discordâncias facilmente 
se movimentam com mecanismos auxiliares de escalagem e desliza -
mento cruzado, ë comum, a tendência â formação de estruturas mais 
rqgulares como arranjos celulares e estrutura de subgrão. ' Tal 
arranjo apresenta-se mais definido com o aumento da deformação 
(figura l.a). 
Uma vez interrompida a deformação e sendo esta me-
nor que a deformação crítica para recristalização estática, o me-
tal progressivamente amolece através do fenômeno de recuperação 
estática que tem início durante o recozimento. Este processo i-
rã então envolver as mudanças estruturais mostradas na figura (l.b) 
A recuperação como mecanismo consiste no aniquilamento de discor 
dãncias localizadas nas paredes de célula concomitantemente com 
a movimentação e atração de algumas discordâncias do interior da 
célula para as paredes, havendo1 então nestas a poliganização e 
aniquilamento das discordâncias redundantes. 
, Esse processo acaba por formar subcontornos de grão, 
cirjos subgraos, apôs longo tempo de recozimento, crescem também 
às--custas da diminuição da espessura de parede de s.ubgraos. Es_ 
te afinamento das paredes se dâ através da movimentação e distri-
buição de discordâncias dos vários subcontornos que se incorpo -
ram ou se aniquilam em outros tantos 1subcontornoscriando uma 
menor área total de subcontornos e, portanto, maiores subgraos. 
v
 * Assim, todos esses mecanismos,que envolvem a recu-
peração acabam por diminuir a densidade geral de "'discordâncias , 
causando a formação de subestruturas'de mais baixa energia. Por 
essa razão provocam amolecimento e recuperação através de gradu-
al perda de discordâncias geradas durante a deformação, sem que 
neste processo ocorra a migração de contornos"de alto ângulo ou 
a formação de novos grãos. 
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11,2.2 - Efeito dos; Elementos de Liga e., da Precipitação na Re.cu 
peraçâo Estática 
A movimentação de discordancias individuais duran 
te a recuperação estática se deve as forças internas de longo al 
canee de outras discordâncias, e aos mecanismos termicamente a-
tivados como escalagem e deslizamento cruzado. 
Elementos de liga colocados em solução costuman di 
minuir a energia da falha de empilhamento dos metais, permitin-
do âs discordancias distenderem-se, tornando mais difícil os 
mecanismos de escalagem e deslizamento cruzado C2). 
- A presença de precipitados pode estabilizar as 
redes de subcontornos de discordancias e retardar a recuperação' 
C3)\ . " • 
II;. 2.3 - Recristalização Estática apos Trabalho a Frio 
A recristalização estática ocorre através da nu -
cleação e crescimento de novos grãos âs expensas da matriz de -
formada e recuperada(4}.Este processo .inclui a existencia de um 
tempo de incubação no qual os núcleos para a recristalização es 
tática são formados em locais preferenciais1 como: contornos de 
grão, bandas de deformação ou partículas grosseiras de 2~ fa-
se . Estes núcleos formados paresentam-se com a densidade dé discordâncias de 
equilíbrio termodinâiiàco e crescem- pela migração, de seus contornos de alto ân. 
guio através da matriz deformada-. A recristalização estará terminada 
quando toda a região deformada for substituída por novos grãos 
recristalizados. 
- Variáveis" que' afetam a Recristalização:• '
 t 
As variáveis que afetam o processo de recristali-
zação estática apos deformação a frio, seguida de recozimento , 
foram determinadas experimentalmente em 192Q e ficaram conheci-
das como as "leis da recristalização", as quais mais tarde fo -
ram descritas por BURKE e TURNBULL CS]» em sete itens: 
1 - Existe uma deformação mínima para que a recristalização a-
conteça. ' , 
2 - Quanto menor a quantidade de deformação, mais elevada deve-
rá ser a temperatura de recozimento para que a recristalização 
aconteça. 
3 - 0 aumento do tempo de recozimento diminui a temperatura ne-
cessária para a recristalização. 
4'- 0 tamanho de grão final depende da quantidade de deformação 
e da temperatura de recozimento. 0 tamanho de grão recristali-
zado diminui com o aumento da deformação e com a temperatura de 
recozimento mais baixa, 
5 - Quanto maior o tamanho de grão inicial, maior a quantidade 
de deformação a frio necessária para uma recristalização equiva_ 
lente no mesmo tempo e temperatura. 
6. - A quantidade de deformação a frio necessária para promover 
encruamento equivalente aumenta com o aumento da temperatura de 
trabalho. 
7 - 0 aquecimento contínuo apos a recristalização completa leva 
a um aumento do tamanho de grão recristalizado. 
.8 
A estes itens,"CAHN (2) e BURKE C5) adicionaram mais um: 
8 - Grãos novos não crescem na direção de grãos -deformados com 
mesma orientação ou de" orientações muito próximas. 
Para melhor compreensão do fenômeno de recristali-
zação estática, vários mecanismos de nucleação de grãos têm sido 
• d 
propostos, baseados nas observações de diferentes metais. 
0 primeiro mecanismo proposto, o de coalescência de 
subgrãos, ocorre em metais de alta energia de falha de empilha -
mento e que- por isso tem condições de formar uma subestrutura or 
gànizada em subgrãos de pequena desorientação. H através da mi-
r 
gfação de discordâncias de um subcontorno para outros subcontor-
nos 'vizinhos que se formam regiões de baixa densidade de discor-
dâncias rodeadas por contornos de alta desorientação capazes de 
migrar (6) (figura 2a) 
' . i 
Em metais de baixa energia de falha .de empilhamen-
to, ao invés de termos uma subestrutura organizada em células li 
vres de discordâncias, iremos encontrar uma estrutura celular de 
grande quantidade de discordâncias emaranhadas no interior das 
células com, paredes de alta desorientação. A grande densidade de 
discordâncias ali existente pode transformar estas paredes de 
célula em contornos de alto ângulo capazes de migrar (7) (figu -
ra 2b) . 
A ocorrência de mecanismos de coalescência de"sub-
grãos e favorecida pela aplicação de grandes deformaçõesenquan 
to que no caso de pequenas deformações,o mecanismo alternativo 
mais provável é o abaulamento. Este processo consiste na ancora 
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gem de um pequeno segmento de contorno de grão por partículas de 
2- fase ou outro obstáculo, que acaba por abaular o contorno a-
travês do empilhamento local de discordâncias, produzindo assim 
um volume esférico livre de discordâncias,que passa a. agir como 
um núcleo livre para crescer (7) (figura 2c) l. 
Uma vez que- o núcleo tenha sido formado, por qual-
quer dos três processos anteriores,'este núcleo ira crescer pela 
migração do seu contorno de alto ângulo, cuja força motriz para 
expansão serã a diferença de densidade de discordâncias entre o 
interior do núcleo e a grande densidade de discordâncias â fren-
te do contorno. 
. 
II.3 - PROCESSOS DINÂMICOS DE RESTAURAÇÃO DURANTE Ó TRABALHO A 
" QUENTE 
II.3.1 - Recuperação Dinâmica a Temperaturas Elevadas 
Quando um metal recristalizado e deformado a altas 
temperaturas e â taxa de deformação constante, sob condições em 
que o único processo de restauração seja a recuperação dinâmica, 
a curva de tensão x deformação desse material pode ser.dividida 
em três estágios característicos para esse caso (8) . 
0 primeiro estágio, o de microdeformação, represen 
.ta o intervalo durante o qual ocorre rápido aumento do estado de 
tensão aplicado ao material. Caracteriza-se esse estágio por u^ -
ma linha reta cuja Inclinação não pode ser -comparada ao modulo de 
elasticidade, uma vez que ocorre deformação* plástica durante es~ 
10 
se intervalo, sem que baja qualquer tipo de deformação plástica 
macroscópica. A f.igura 3 apresenta o pequeno estagio I nu-
ma curva tensão x deformação expandida. ' • 
> 
As microdeformações no estágio 1 surgem a partir 
da entrada em operação de mecanismos termicamente ativados, os 
quais são controlados pela temperatura e taxa de carregamento . 
Desse modo, quando a temperatura ê alta e a taxa de carregamen-
to baixa, a quantidade de microdeformação*ê da ordem de 1%. Po 
rêra, no caso de taxas de carregamento altas e temperaturas bai-
xas, esta fica em torno de decimos por cento, 
0 final do estágio I è" caracterizado por um decrés_ 
-cimo na inclinação'da curva de carregamento, sendo a tensão de 
"escoamento" passagem para o estágio II, definido' como a tensão 
que provoca uma deformação plástica de 0,1 ou 0,2%. 
"A região II, de escoamento generalizado, marca o 
começo do encruamento junto com-o contínuo decréscimo da taxa de 
encruamento com a deformação, ate que se atinge o estágio III de 
regime estacionário, no qual a taxa de encruamento ê praticamen 
te nula. 
A queda da taxa de encruamento durante o estágio II 
deve-se a um desequilíbrio entre a taxa de geração de discordan-
cias e a taxa de aniquilação destas. A taxa de geração como 
função da taxa de deformação e da tensão efetiva que age sobre as 
discordancias aumenta durante toda a deformação, porem não tanto 
como a taxa de aniquilação de discordancias, que como função de 
deformação aumenta de modo mais acentuado através da entrada em 
operação'de mecanismos de escalagem e 'deslizamento cruzado, dimi_ 
nuindo desse modo o encruamento no- estágio II. No momento em 
que a taxa de aniquilação iguala-se ã taxa de geração, atinge-
se o equilíbrio e o estagio III tem início, 
A figura 4 , típica de materiais com alta e-
nergia de falha de empilhamento, e que portanto sofrem * apenas 
recuperação dinâmica, apresenta os estágios II e III das cur-
vas cr x e • A figura também-assinala o aumento da tensão plâs_ 
tica com o aumento na taxa de deformação, assim como o* atraso 
no estado estacionário para deformações maiores â medida que 
se aumenta a taxa de deformação. 
II.3.2 - Desenvolvimento da Microestrutura durante a. Recupera -
ção Dinâmica 
Consideraremos agora ,as mudanças raicroe-struturais 
que ocorrem rios ,tres estágios da curva cr x e sob .condições em 
que o único processo de restauração seja a recuperação dinâmica. 
No que se refere â evolução da microestrutura du 
rante o estágio I, a densidade de discordâncias aumenta de 
|10 1 0 - I O 1 1 cm"2| par.a |IO 1 1 - I O 1 2 cm7 2| no começo da defor 
mação macroscópica. A partir desse ponto, a densidade de dis -
cordâncias continua a aumentar em todo estagio II, de encruamen 
.to positivo, com as discordâncias, nesse estágio um pouco emara^ 
nhadas e começando a formar estrutura celular. 
Ao se atingir o estágio III, as discordâncias br 
ganizàm*-se em subgrãos, cuja perfeição, tamanho e desorientação 
dependem do metal, da taxa de deformação e da temperatura em 
que ocorre a deformação (_§} . Esse estágio caracteriza-se por 
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uma densidade de discordâncias constante nas paredes de célula, 
e por um espaçamento médio das paredes de célula tam&êm constan 
te. 
A condição de densidade de discordâncias constan 
te responsável pela ausência de encruamento no estagio III ê re 
sultante do equilíbrio dinâmico entre taxa de geração e ani -
quilação de discordâncias. 
A característica de subgrãos estáveis, equiaxi -
ais e constante mesmo a grandes deformações durante todo o está 
gio III pode ser explicado através do fenômeno de repoligoniza-
ção, que consiste na decomposição de subcontornos e seu poste -
rior reagrupamento em outros locais, formando subgrãos novos que 
mantêm o espaçamento médio e a densidade de discordâncias cons~ 
tantes Ç10). Quanto ao tamanho dos subgrãos, este ê função da 
densidade de discordâncias: quanto maior a densidade, menor o 
tamanho dos subgrãos (11). 
II.3.3 - Efeito de Elementos de Liga na Recuperação Dinâmica 
A adição de elementos solutos, como visto ante -
riormente, diminui a energia de falha de empilhamento (EFE), e 
portanto, descresce a taxa de recuperação dinâmica e aumenta, a 
taxa de encruamento. 
Do ponto de vista prático, uma vez que a adição 
de elementos solutos torna a recuperação dinâmica mais difícil 
e,portanto, aumenta a tensão para deformação plástica a uma da-
da temperatura, costuma-se utilizar temperaturas mais altas no 
trabalho a quente de ligas com baixa EBE, 
II.3.4 - Hecxistalização Dinâmica 
i 
0 processo de recristalização dinâmica ocorre a-
travês da nucleação repetida e do crescimento limitado dos no-
vos grãos em materiais de baixa energia de falha de empilhamen^ 
to, que sofrem pouca recuperação dinâmica e que, portanto, apre 
sentam subgrãos pequenos e de grandes emaranhados que propiciam 
a nucleação de grãos recristalizados. 
A diferença fundamental no mecanismo de recrista 
lização dinâmica com a recristalização estática 'decorre do fato• 
de que na recristalização dinâmica a recristalização ocorre con 
comitantemente com a deformação. Esta deformação provoca o 
encruamento dos novos grãos recristalizados. durante o cresci ~ 
mento destes, dé forma que, com o aumento da deformação, a for-
ça motriz para o crescimento de grão é reduzida ate que o cre.s 
cimento de grão cessa e a deformação que ocorre concorrentemen-
te na matriz modifica a estrutura de discordâncias na matriz de 
formada., .de maneira que novos núcleos podem ser formados Ç12]. 
As curvas, a x e de um material que sofre recris_ 
talização dinâmica e muito diferente das curvas apresentadas na 
recuperação dinâmica. Estas curvas de recristalização dinâmica 
caracterizam-se pela existência de um valor máximo de tensão de 
escoamento a £p Cdeformação de pico) A partir desse ponto Cep) 
começa a recristalização dinâmica com um decréscimo da tensão de 
escoamento até que se atinge um valor de equilíbrio. "Esta ten-
são de equilíbrio situa-se entre o limite de escoamento e a 
tensão máxima Cfigura 5 1- A esse tipo de amolecimento cha-
ma-se recristalização dinâmica contínua e apresenta-se somente 
no caso de altas taxas de deformação características dos proces_ 
sos usuais de conformação a quente» , 
Gaso o material seja deformado a baixas taxas de 
deformação, como as existentes nos ensaios de fluência, o per 
fil das curvas o x e serã ligeiramente diferente. Após a de-
formação de pico Cp teremos, ao invés de um estado estacioná-
rio, o estabelecimento de um período de tensão cíclica aproxima 
damente constante e de amplitude decrescente. Çfigtira 6 ) O-) * 
O estabelecimento de recristalização dinâmica con 
tínua (figura Sa) deve-se ao fato da deformação para recristali^ 
zar 9B% (e r) ser muito maior que a deformação-crítica para iní 
cio da recristalização (e c) • Nesse caso, o início da recrista^ 
lização acontece somente em.alguns 'grãos do material que ficam 
amolecidos, enquanto o restante dos grãos continuam encruando a 
té atingir a deformação crítica para recri.stalizar. Nesse meio 
tempo, os primeiros grãos recristalizados encruam novamente, a-
tingindo e c e uma nova recristalização* acontece. Dessa manei 
ra,. o material durante o estado estacionário apresenta-se, em 
consequência da nuc-leação e .encruámento de grãos, numa extensa 
gama de•graus de deformação. Desse modo, é o balanço entre os 
diferentes graus de deformação no material o responsável por 
uma tensão estacionaria de equilíbrio. 
No caso de baixas taxas de deformação, e portan-
to recristalização dinâmica periódica, o comportamento periõdi 
co da curva cr x e se deve a uma er menor que a e c. Nesse 
15 
processo, uma vez iniciada a recristalização, esta completa-se 
totalmente, estahelecendo^se assim o amolecimento de todo raate_ 
rial. Os novos- grãos, criados apos a recristalização, estarão 
dessa forma prestes a encruar novamente com o prosseguimento 'da. 
deformação, formando assim ura ciclo completo de amolecimento e 
encruamento que se repete sucessivamente. 
11.3,5 - Mudanças Microestruturais Associadas cora a Recristali-
zação Dinâmica 
Como jã foi mencionado anteriormente, um metal pa 
ra sofrer recristalização dinâmica precisa apresentar baixa re^ -
cuperação dinâmica e por isso exibir uma subestrutura de discor 
dâncias de maior energia, capaz de propiciar a nucleação de 
grãos recristalizados. 
A baixas taxas de deformação, o mecanismo que pro 
move nucleação de grãos e o abaulamento do contorno de grão (13). 
Para que tal mecanismo ocorra, o metal devera apresentar era sua 
estrutura,paredes de célula altamente encruadas cora capacidade 
de ancorar contorno de grão, e uma grande diferença de energia 
de deformação entre a região de abaulamento e a região vizinha 
exterior a ela. 
A força motriz para migração dos contornos de 
grãos abaulados será tanto maior quanto maior for a diferença de 
densidade de discordâncias entre o centro do abaulamento (núcleo), 
e a região vizinha exterior áo contorno, No caso de baixas ta-
xas, de deformação, essa força motriz é alta, devido â maior den 
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sidade de discordancias â frente da região abaulada, Assim,na 
presença dessa grande força motriz, a recristalização ocorre em 
todo material de -uma sé vez, " Com o prosseguimento da deforma-
ção, o material recristalizado volta a encruar através do au -
mento da densidade de discordâncias, até que uma nova recrista 
lização acontece. Estes fenómenos sucessivos acabam por tor -
nar a recristalização dinâmica periódica. 
Sob condições de altas taxas de deformação, cos 
tuma-se desenvolver no metal uma estrutura celular finamente £ 
maranhada que impede o abaulamento, segundo McQueen (14). Com 
o aumento da deformação, alguns emaranhados tornam-se de alta 
desorientação,formando assim núcleos para recristalização. Nes_ 
sas condições,o mecanismo mais provável serã o coalescimento de 
subgrãos. 
No caso de altas taxas de deformação, a força mo 
triz para migração de contornos de grão não é alta, uma vez 
que a densidade de discordancias atrás de cada núcleo é grande, 
tornando a diferença de densidade de discordâncias entre o nú-
cleo e a região â frente do contorno de grão, pequena. 
Na presença dessa pequena força motriz, não é 
possível recristalizar todos os grãos e apenas alguns deles são 
recristalizados. Com a deformação indo adiante, a densidade de 
discordâncias aumenta novamente nos novos grãos recristalizados 
e esses encruam, ao mesmo tempo que outros grãos amolecem ao 
atingir a deformação crítica para recristalizar. 
Portanto, a qualquer instante', existe uma distri 
.bulcão de regiões com diferentes graus de deformação que vai de 
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zero até o valor de Cp, É essa subestrutura de discordancias 
que mantém a tensão de equilibrio no estado estacionario carac 
terístico de recristalização dinâmica contínua. 
II.3.6 - Efeito da Taxa de Deformação e da Temperatura em E c e c r 
Em geral, a deformação crítica para recristaliza 
ção aumenta com o aumento da taxa de deformação e o decréscimo 
da temperatura (13). 
Diminuir a temperatura significa dificultar os 
processos termicamente ativados necessários ao processo de re-
cuperação, e assim diminuir a nucleação de novos graos. Quanto 
ao aumento de e c devido a maiores taxas de deformação, este se 
deve ao aumento da densidade de discordancias nos subcontornos 
durante a deformação e consequente decréscimo da força motriz e 
da mobilidade dos contornos de grão, provocando desse modo, a-
traso na recristalização. 
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11,4 - PROCESSOS ESTÁTICOS DE RESTAURAÇÃO NOS INTERVALOS DO TRA 
BALHO A QUENTE 
11.4.1 - Recuperação Estática e Recristalização Estática duran-
te os Intervalos do Trabalho a Quente 
Nos itens anteriores, ,forara revistos os proces -
sos de restauração que ocorrem durante a deformação a altas tem 
peraturas, isto é, os processos de recuperação e recristaliza -
ção dinâmicos. Serão vistos agora os processos de restauração 
estáticos que ocorrem apôs o fim da deformação ou nos interva -
los do trabalho a quente. 
Estes processos podem ser divididos em duas cate_ 
gorias distintas: 
a) processos de recuperação envolvendo a aniqui-
lação individual de discordâncias; 
b) processo de recristalização, no qual as dis -
cordâncias são eliminadas em grande numero como resultado da 
movimentação de contornos de alto ângulo. 
11.4.2 - Deformação Crítica para Recristalização Estática apôs 
Trabalho a Quente 
A deformação crítica para a recristalização esta 
tica e geralmente da ordem de 10%. Caso^a deformação crítica se 
ja excedida, ocorre um-tempo de incubação antes da recristaliza. 
ção que depende da temperatura, da quantidade e da natureza da 
deformação prévia. 
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Ê Interessante observar .que no caso da deforma 
çao crítica ser atingida, a recuperação estática sõ pode ocor -
r.er durante o tempo de incubação,isto é, antes da recristaliza-
ção. Alem disso, caso a deformação crítica para recristaliza. -
ção não seja atingida, o processo de recuperação sozinho não le 
va a um amolecimento total e satura a níveis de restauração bem 
menores que 100% Cl] • 
II.4.3 - Efeito da Temperatura, Taxa de Deformação e da Defor ^ 
mação na Recristalização Estática após Trabalho a Quen 
' - < tè 
0 efeito da temperatura em acelerar a taxa de re_ 
cristalização quando mantida a mesma taxa de deformação, foi 
observado por SELLARS e TEGART (15) e B UME ER e colaboradores (16) 
Segundo" PETROVIC; (17), o aumento na taxa de de -
formação leva a um decréscimo no tempo de Incubação e ao aumen-
to da taxa de recristalização subsequente. 
A influencia da quantidade de deformação previa 
na, taxa de recristalização e no tamanho de grão recristalizado 
foi observado por vários autores, como ENGLTSH e BACKOFEN (18) 
em ligas Fe-Si -(CCC) , BUHLER (16)
 e IVUSATOWSKI (19) e m 
aços inox austeníticos.. Estes pesquisadores observaram que o 
tempo para 50% de recristalização nestes materiais decresce*com 
o aumento da deformação. 
A grandes deformações,-porem, parte do aumento .na 
¿u 
taxa é atribuido'a. substituição da- recristalização estática clás_ 
sica, a qual necessita de tempo de incubação, pela recristaliza 
ção metadínâmica ou põs^dinâmica ,* que não, possui tempo de incu-
bação C20) . 
II.4.4 - Efeito dos Elementos de Liga na Recristalização Estáti 
ca 
Em muitos metais, a taxa de recristalização* pode 
ser reduzida pela, adição de átomos solutos,uma vez que elemen -
tos em solução dificultam a movimentação dos contornos de grao 
(" drag - effect"). Por outro lado, um aumento na concentração 
de átomos solutos pode levar a grãos recristalizados mais fl -
nos, devido ao aumento na densidade de locais para nucleaçao pro 
movido pela adição destes' átomos. 
Um aumento na concentração de átomos solutos po-
de também afetar indiretamente a recristalização através da, sua 
influencia nos processos anteriores de restauração, 
Este último efeito apresenta-se ilustrado pela 
figura 7) na qual dois,aços de baixo teor de carbono con -
téñdo niobio são comparados com tres aços carbono comuns. Ob -
serva-se na figura um retardo de recuperação dos aços ao niobio 
e de uni decréscimo na taxa de recuperação destes aços devido ã 
adição de niobio, Este elemento, o niobio, parece ser responsa 
vel em grande parte pelo retardo da recristalização estática nes 
tes aços. No entanto, ainda não se conseguiu atribuir com cla-
reza o atraso da recristalização ao niobio em solução ou ao nio 
5io precipitado. 
.1.1-4.5 - Recristalização >letadinamica ou Põs-Dinamica 
Este mecanismo de, recristalização consiste no 
processo estático dé nucleação desenvolvidos durante a etapa de 
recristalização dinâmica. Como os núcleos são formados previa-
mente, este processo não envolve qualquer tempo de incubação. 
Deve ser questionado -se a recristalização metadi 
nâmica pode ser ativada no processo de laminação a quente, uma 
vez que requer um nível de deformação previa da ordem de ' , 
que e praticamente impossível de ser atingido industrialmente, 
II. 5 PROCESSOS DE RESTAURAÇÃO MAIS COMUNS E>j METAIS DEFORMADOS 
Como descrito anteriormente, a recristalização dx 
nâmica ocorre a -partir de uma deformação crítica, denominada de 
e . As condições que facilitam a recristalização dinâmica e 
que portanto diminuem a deformação critica para a recristaliza-
ção dinâmica são: temperaturas elevadas, taxa de deformação bajL 
xa e grande quantidade de deformação (SELLARS (12),.LUTON e 
SELLARS (18), McQUEEN (21),_SACH (22). 
0 efeito do tamanho- de grão na deformação críti-
» ça foi descrito por GIFIKINS C23)-pela primeira vez em 19.58, sem 
que tenha sido levado em conta por muitos autores ate observa -
ções mais recentes, realizadas no níquel e no aço inox austení-
' tico a taxas de deformação de Interesse no trabalho a quente , 
GIFIKINS (23). demonstrou que, quanto maior o tamanho de grão ini 
ciai, maior seria a deformação crítica para a ocorrência de re-
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cristalização, dinâmica, e .que as condições que diminuem a defor 
mação crítica para a recristalização dinâmica são baixas taxas 
de deformação, temperaturas elevadas, grandes deformações e ta-
manho de grão inicial pequeno, enquanto impurezas e átomos solu 
tos aumentam a deformação crítica para a recristalização dinâml 
ca C1'2'),C13], 
Portanto, enquanto a ocorrência de recristaliza-
ção d.inâmica e esperada em processos como extrusão, no qual gran 
des deformações unitárias sao impostas, a existência de recris-
talização dinâmica na laminação a quente não e tão obvia, uma 
vez que as deformações nestas"condições são dadas em uma serie 
de passes com deformações na faixa de-5 - 50% de redução com 
elevadas taxas de deformação. Alem disto, geralmente apôs o 
reaquecimento para o trabalho a quente, o tamanho de grão e re-
lativamente grosseiro, o que dificultaria a recristalização di-
nâmica (12) . 
Alguns autores, como SELLARS (12) ,STUWE(24*25) JLEGUET 
(26) e Mc.QUEEN (27) consideram que a laminação a quen-
te tem como processo a recristalização estática entre passes e 
que a recristalização dinâmica e 'improvável sob condições de 
trabalho a quente. 
A recristalização dinâmica, segundo SACH (22),o-
corre em metais cuja recuperação e relativamente lenta, tais co 
mo:ouro, prata, chumbo, .níquel e aço inox austenítico. No en -
tanto, outros autores Q-, 24, 25% 26, 27} consideram que a re -
cristalização estática- ocorre muito rapidamente em metais como 
o níquel, cobre e aço inox austenítico apôs deformação, e que 
esta ocorreria entre os passes de laminação a quente C12). 
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Trabalhos realizados em níquel 0.3, 28, 22) de -
monstraram a existência de recristalização dinâmica neste mate-
rial sob condições de torção a quente. Porem, este tipo de en-
saio atinge deformações mais elevadas do que as deformações a-
tingidas durante a laminação. 
As características dos diferentes metais e ligas 
e seus processos de- restauração estão resumidas na Tabela 1, de 
acordo com a temperatura, taxa de deformação e o grau de defor-
mação aplicada. 
II.6 - AÇOS Ifê ALTA RESISTÊNCIA E BAIXA LIGA (ARBL) 
A utilização de aços baixa liga e histórica e 
tecnologicamente importante, uma vez que esses aços conseguem a 
liar resistência mecânica e tenacidade, representando economia 
em peso, com a construção de estruturas mais leves e resisten -
tes. 
As propriedades de resistência mecânica e tenacidji 
de são conseguidas através da adição de elementos de liga formado-
res de carbqnitretos, como Nb e V , responsáveis pelo refino 
de grão ferrítico. 
A necessidade da produção de aços com grão ferrí 
tico fino reside nò fato do refino de grão* ser a única alterna-
tiva, conhecida de processamento de aços, capaz de aliar ao mes-
mo tempo tenacidade e resistência mecânica (.291-
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O refino de grão fer.xítico pode ser realizado de 
duas maneiras; através da recristalização sucessiva da austeni-
ta ou pela adição de. elementos de liga como Nb e V, .capazes de 
retardar a recristalização da austenita ou impedir o crescimen-
to de grão após a recristalização primaria da mesma. Este se -
gundo processo ê muito mais eficaz que o primeiro. 
II.6.1 - Laminação Controlada de Aços ARBL 
0 método de recristalização sucessiva, chamada de 
laminação convencional, demonstrou ser limitado em relação ao 
método de laminação1 controlada, uma vez. que não se consegue, a-
través desse, refinar o grão austenítico até tamanhos tão peque_ 
nos como os que seriam necessários para obtenção das proprieda-
* des mecânicas.exigidas nesses aços. 
A laminação controlada dos aços baixa liga con -
siste na escolha adequada, da composição química, bem como na 
determinação das faixas de temperatura em que a austenita deve 
ser deformada, uma vez que a obtenção de grãos ferríticos finos de 
pende fundamentalmente da laminação na região austenítica des -
tes aços (30) „ ; 
As mudanças que ocorrem nos grãos austeníticos du 
rante a laminação controlada foram sugeridas por LE BON (31).,con 
. forme figura 8 . JONAS E AKBEN (32) também descrevem em seu 'ar 
tigo, uma escala de laminação semelhante â de LE BON (31), divi 
dido em três regiões distintas: 
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" Região' I - Laminação a temperaturas elevadas,em torno de 
120.Q°C - 1Q50°C. "Nesta faixa de temperaturas ocorre a rápida re 
cristalização entre passes da austenita deformada e a recrista-
lização completa da austenita com a formação de grãos equiaxi -
ais relativamente grosseiros e tamanho de grão ASTM 1 5. 
" Ttegião TI - Laminação a temperaturas intermediarias de 1050°C-
900°C. Neste estagio, quando as condições de temperatura e de -
formação são bem escolhidas, particularmente quando a redução pre 
via é grande, ocorre o refino de grão austenítico através da re-
cristalização estática sucessiva e tamanho de grão ASTM > 6(c). 
Em outros casos pode ocorrer uma recristalização seguida do cres_ 
cimento de alguns grãos (b) ou a formação de uma estrutura par-
cialmente recristalizada (a). Ambas as condições levam a uma 
estrutura mista de grãos austeniticos difícil de ser eliminada 
nos passes subsequentes e que,' portanto, deve ser evitada. 
" Região III - Laminação a temperaturas abaixo de 900°C, em re-
gião de encruamento aditivo na qual a recristalização da austeni 
ta e inibida, com a formação de uma estrutura altamente deforma-
da de grãos austeniticos. Nestas condições, a transformação da 
fase austenita ferrita, nos aços baixa liga, ocorre a partir 
dos contornos de grão alongados da austenita, bem como nas ban -
das de deformação no interior da austenita deformada, aumentando 
desta forma a taxa de nucleação dos grãos ferríticos e, por con-
seguinte, dando origem a grãos ferríticos ultrafinos. 
Ultimamente a laminação controlada, vem sendo pro-
longada ate a região bifãsica austenita-ferrita e cora isto tem -
se obtido grãos ferríticos ainda menores 03G). 
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A fabricação de aços laminados a quente com tama-
nho de grão ferrítico fino requer a supressão da recristaliza -
ção durante os últimos passes de acabamento. A temperatura a-
baixo da qual não ocorre recristalização, mesmo apôs incremen -
tos de deformação, e chamada temperatura de não recristalização. 
Os aços baixa liga quando laminados na região III 
apresentam uma estrutura de grãos deformados, que vem geralmen-
te acompanhada de precipitação de carbonitretos nas discordân -
cias. 0 papel desta precipitação vem sendo discutido por al 
guns autores que são favoráveis ã hipótese do efeito de átomos 
solutos de nióbio no atraso da recristalização (30). Outros 
pesquisadores sugerem a hipótese de que a chave da laminação con 
trolada constitui-se no processo de precipitação induzido por 
deformação de carbetos de nióbio (NbC) (30). Enquanto outros 
pesquisadores sugerem que o atraso da recristalização destes se 
deva ao efeito combinado' de átomos soluto de nióbio e ã precipi. 
taçao fina de NbC (30]. Alem destas três opiniões, outros auto 
res consideram que a formação de alguns tipos de pre-precipita -
dos poderia levar também ao atraso da recristalização da auste-
nita (32). 
II.6. 2 - -Solubilizacão do Nb 
A solubilidade do Nb nos aços baixa liga e impor-
tante, * uma vez que a precipitação de NbCC,N) afeta a recristali 
zação desses aços (141% 
Geralmente a solubilidade de uma fase e expressa 
através de seu produto de solubilidade por uma equação do tipo 
CD: ' 
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iog í|M| iCj} ^ + Y_ (1) 
onde |M| e |C| são as porcentagens em peso dos elementos forma-
dores de carbeto C|MC|']; W e Y são constantes determinadas em-
piricamente^ T e a temperatura absoluta. 
No caso particular do Nb, este e capaz de formar 
tanto carbeto de nióbio (NbC) como nitretos de nióbio (NbN) com-
pletamente miscíveis na austenita. Estes carbetos e nitretos pos 
suem a mesma estrutura cubica do NaCl e formam juntos os carboni 
tretos de nióbio (Nb(C,N)) encontrados nos aços, cuja orientaçaona 
matriz austenítica e paralela ã austenita, com a seguinte orien-
tação (33) : 
C IOOVCN) I J C 1 0 0 ) Y 
Segundo IRVINE et al (34), a equação empírica de so 
lubilidade do Nb em aços pode ser descrita como: 
Log 1 0 CI%Nb|-|
 ? I = 2,26 - - T (. 0 K ) (2) 
Admitindo precipitados estequiometricos , Nb (Cy^-x ) . 
Ê possível, a partir de equações do tipo (1), ob-
ter curvas de solubilidade , Com isto, determina-se a temperatura na 
qual todo o carbonitreto. encontra-se dissolvido no metal, obten 
do-se então a temperatura de reaquecimento para laminação a 
quente. 
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Por outro lado, estas curvas permitem estimar a 
fração em peso de precipitados formados em condições de equilí* 
brio, a cada temperatura, desde que não haja precipitação indu-
zida pela deformação. 
11,6.3 - Efeito do Nb em Solução Solida 
A literatura em geral (.29 , 35, 36, 37) ,mostra o 
efeito do nióbio em retardar a recristalização da austenita, a-
través do ancoramento dos contornos de grão por precipitação ou 
solução solida. No entanto, evidências definitivas da ocorrên-
cia de um ou outro mecanismo continuam insuficientes (29). 
Entre esses dois mecanismos, o mais controvertido 
é o atraso de recristalização promovido pelo nióbio era solução 
solida; este atraso provavelmente se deve a uma redução na ener 
gia de falha de empilhamento (EFE) do metal, provocada pelo Nb 
em solução ou pela ancoragem dos subcontornos de grão devida 
ao acumulo destes átomos em solução solida (1), 
Segundo OWEN (35), a hipótese do atraso da recris-
talização pelo Nb em solução não e bem explicada, uma vez que 
para isto seria necessário estimar"com precisão a temperaturade 
solubilidade completa dos precipitados de Nb, utilizando para 
tal, equações empíricas de solubilidade, No entanto, uma esti-
mativa correta dessa temperatura parece inviável, uma vez que 
a relação C/N dos precipitados de Nb (C,N) não e ainda conheci-
da.' 
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GRAY C.36) , JONAS e AKBEN (32), estudando aços de 
composição entre "0,01% e 0,06% de nióbio, também apresentam duvi^ 
das quanto ao efeito do nióbio em solução sólida, como responsa 
vel pela preservação da austenita não recristalizada, mesmo 
quando em aços de baixíssimo teor de nióbio, em que se espera 
manter todos os carbonitretos em solução sólida* 
De acordo com GRAY (36) e PHILLIPS' (38), precipita 
dos finos menores que 50 A° impedem a recristalização da auste_ 
nita. Porem existem dificuldades experimentais para observação 
de precipitados desta ordem no aço na temperatura de campo aus-
tenítico. Varias técnicas têm sido utilizadas, desde medidas 
de microdureza, resistividade elétrica, extração química e ele-
troquímica, extração por réplicas de carbono com analise em mi-
croscopia eletrônica de, varredura (MEV), até microscopia eletrô 
nica de transmissão (MET). No entanto, nenhuma destas têcni 
cas experimentais até o momento apresentou sensibilidade sufici 
ente para detectar o início real de precipitação ( 32 ). 
II.6.4 - Precipitação de Nb CC.N) 
Como jã foi mencionado em item anterior, as equa -
ções de solubilidade do tipo (2) permitem a determinação da 
temperatura de reaquecimento para que haja completa solubiliza-
ção do nióbio e estimam a fração volumétrica de precipitados for 
mados nas condições de equilíbrio a cada -temperatura. Fora das 
condições de equilíbrio, a determinação da fração volumétrica a 
ser formada a cada temperatura depende do conhecimento da ciné-
tica de precipitação. 
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A precipitação e ura fenoraeno que ocorre era função 
cU redução de solubilidade com. o decréscimo de temperatura du -
rante o resfriamento. Quanto â cinética de precipitação, vã-
rios autores (29,35} têm apresentado curvas experimentais para 
sua caracterização. De um modo geral, estas .curvas têm um as^ -
pecto peculiar, na forma de ura C . 
De natureza lenta,- a precipitação pode ser, no 
entanto, bastante acelerado quando induzida por deformação. Se-
gundo JONAS e-WEISS,citado por (2.9) ,a, velocidade de precipitação na auste-
nita não recristalizada durante a .deformação, ê uma ordem de 
grandeza maior do que a velocidade de precipitação estática (20). 
Ha evidências, de que a precipitação mais rápida e 
fina, provocada pela deformação -da austenita nos "aços ao Nb, de_ 
va-se a uma nucleação heterogênea dos precipitados na matriz aus 
tenítica, em, locais como as subestruturas' dé discordâncias e-
xistentes na austenita produz.idas pela deformação (35) , e que 
esta forma de precipitação por ancorar os subcontornos de grão, 
efetivamente retarda a recristalização da austenita (29). 
II.6.5 - Efeitos da Precipitação de Nb (C,N) na Cinética de Re-
• cristalização 
A dependência da temperatura com a cinética de 
recristalização pode ser representada pelas curvas de início de 
recristalização (Rj) e pela curva de fim de recristalização (Rf), 
do diagrama RTT'(Recristalização
 r Tempo T Temperatura) da figu 
ra 9 . No entanto, era casos de interação entre os proces-
sos de recristalização e precipitação,os tempos de início (RP) 
i . 
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e fim de recristalização Q^l são deslocados para tempos mais, 
longos, com um aumento no tempo de incubação e um decréscimo na 
taxa de recristalização subsequente» 
Analogamente as curvas de início-de .precipitação 
(P^) podem ser representadas esquematicamente por'uma curya 
em forma de um C no diagrama PTT (Precipitação - Tempo - Tem 
peratura), figura 10 , onde t • corresponde ã temperatura 
de solubilidade dos carbonitretos de niobio na austenita. 0 
diagrama PTT ilustra também o efeito da precipitação induzida 
por deformação plástica em acelerar a cinética de precipitação. 
A figura 11 representa a superposição dos 
diagramas RTT e PTT com suas mútuas interações. Quanto ã preci 
pitação, esta ê termodinamicamente impossível acima de t ; no 
entanto, três interações são possíveis neste diagrama, dividi -
das como regiões 1, 2 e 3. 
Na. região 1, a'recristalização tem início e fim 
antes da precipitação, mesmo sob condições de deformação piasti 
ca, em que esta poderia acelerar a precipitação. 
Na região 2, embora-o início da recristalização o , 
corra antes da precipitação,"esta reação no entanto acontece an 
tes que a recristalização esteja totalmente completa ( n 0 caso 
de precipitação induzida por deformação plástica), de maneira que 
a recristalização ê atrasada nestas condições. 
Na região 3, a precipitação ocorre antes da recris 
D 
talizaçao (ao longo da curva P-l e tanto o^  inicio como o fim 
da recristalização são atrasados. 
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11,6.6 - Efeito do Tamanho de Precipitados de Nb (C,N) na Re -
cristalização da Austenita 
Dependendo- de sua fração volumétrica, tamanho di£ 
tribuição e local de nucleaçao, os precipitados podem afetar sig 
nificativamente a recuperação e a recristalização da austenita. 
Quanto ao tamanho de precipitados, diversos auto-
res (29, 36 f 3 8 ) concordam que os precipitados finos da ordem 
de 20 a 50 X Tefinam o grão austenítico através do efeito de 
retardo na recristalização ao estabilizarem as subestruturas de 
discordâncias da austenita (29, 36), 
o 
Precipitados mais grosseiros, da ordem de 250 A , 
são positivos apesar de serem incapazes de evitar a recristali-
zação, uma vez que conseguem inibir o crescimento de grão auste_ 
nítico recristalizado, através do ancoramento de contornos de 
grão austenítico, desde que mantenham uma fração volumétrica a-
dequada (29,36). 
Por outro lado, precipitados extremamente grossei 
ros de Nb (C,N), além de não conseguirem inibir o crescimento de 
grão através da ancoragem de contorno de grão y» P o r apresenta-
rem uma fração volumétrica pequena, ainda agem como locais de 
nucleaçãò heterogênea que aceleram a recristalização (29), 
Segundo GRAY(36) ,partículas de Nb (C,N) entre |100-250A| 
devem ser evitadas, uma vez que são muito grandes para impe -
dir a recristalização e muito pequenas para retardar o crescimen 
to de grão y recristalizado. 
— - D e f o r m a ç ã o a frio 
OISCORDÃNCIAS 
INDIVIDUAIS NÃO E S T R U T U R A C E L U L A R P R O G R E S S I V A M E N T E DEJ=OR 
D E F O R M A D A S M A D A ' •. 
b } R e c u p e r a ç ã o 
COMO D E F O R M A D A A P O S P E Q U E N O R E . A P Ó S LONGO R E - A P O S P R O L O N -
COZIMENTO MUITAS COZIMENTO GRAN- GADO RECOZIMENTO 
DISCORDÂNCIA3 A N I , D E S SUBGRÂOS 
Q U 1 L A D A S 
í a ) D e f o r m a ç ã o do metal a^  f r i o ' com d e s e n -
volvimento de uma subestrutura celular mais 
densa a medida que a deformação aumenta. 
b) Recuperação durante recozimento com aniquL 
lação de discordâncias nas paredes .de c é l u -
la e c r i a ç ã o de subcontornos . 
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BAIXA DESORIENTA- C O A L E S C Ê N C I A D E MIGRAÇÃO D E CONTOR-
ÇÃO ENTRE A ( B e C S U B G R Â O S EM A e NO D E GRÃO DE ALTA 
8 . DESORIENTAÇÃO 
CONTORNO D E GRÃO MIGRAÇÃO D E N Ú C L E O D E _ R E _ 
D E ALTA D E S O R I E N - CONTORNO C R I S T A L I Z A Ç Ã O 
TACÃO FORMAOO'PE -
LA DEFORMAÇÃO 
c) 
CONTORNO D E GRÃO ABAULADO N Ú C L E O D E R E C R I S T A L I -
E P R E S O E N T R E A e B ZAÇÃO 
«Fig- 2 - O mecanismo de nuc leação de grãos recr is_ 
i talizados depende do metal e da de formação . 
- a ) Metais com alta E F E m e c a n i s m o de c o a l e s -
cência de subgrãos . 
b) P r o c e s s o de nucleação e r ec r i s t a i i zação de 
metais com ba ixa E F E . 
c ) Mecanismo de -abau l amen to de contorno, de 
g r ã o . 
3 ( l )-Curva cr x e típica plotada numa escala 
expandida de deformação• A transição 
do estágio de microdeíormação para o 
escoamento generalizado pode ser obser. 
vada, assim como o método para sees_ 
tabelecer a tensão de escoamento 
160 
0> 
0 I L 1 1 L_ 
0 Q2 0,4 0,6 0,8 
Deformação verdadeira 
\1 t * 
4 - Curvas características do processo de recupe-
ração dinâmica mostrando a influência da 
taxa de deformação nas curvas a x £ 
• / 
I 
1 - 1 9 - 5 - Curva de estado estacionário para 
condição em que ec < c x • A deforma, 
çâo para completar o primeiro cicio 
e s e' igual e c + e x -
n 
ILuJ.....»..!. . 1 1 l i — - " ' » " ' ' — — — 
Deformação 
6 ° - Curva a x e cíclica no caso de deformação 
crítica para início de recristalizaçao maior 
que e x . 
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O 1 0 2 0 3 0 
Tempo (seg) 
0 7 ) . _ 
Fig- 7 - Efeito da adição de nióbio-na taxa de recuperapao 
estát ica de um aço carbono comum. 
durante a iaminação controlada-
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Fig 9 - Diagrama RTT( recuperação- tempo- temperatura), 
mostrando o efeito da precipitação em atrasar a 
recrisíahzacao-
l og ( tempo) 
(29) 
Fig- IO - Diagrama PTT( precipitaçao-tempo-temperatura\ 
mostrando o efeito da deformação plástica em acele-
rar a precipitação-
(29) 
Fig- O - Superposição cios diagramas RTTe P T T com suas 
mútuas interações. 
CAPITULO III 
* MATERIAIS E ' MÉTODOS 
111.1 - MATERIAIS UTILIZADOS^ 
Foi utilizado: níquel eletrolítico fornecido pela 
Companhia Níquel Tocantins, sob a forma de cátodos 2 x- 2 x 1/2 
polegadas, cuja composição química e dada na Tabela 2, de acor-
'do com a analise química fornecida pelo fabricante. A composi-
ção dos diversos materiais de adição para a fusão dos lingo-
tes de níquel puro e ligado, tais como: grafite, liga de ní-
quel-magnesio II, liga de ferro-boro e niobio estão indicadas na 
Tabela 3. 
111.2 - MÉTODOS EXPERIMENTAIS 
III. 2.1 - Fusão a Vacuo 
A fusão de níquel consistiu na fabricação de oito 
lingotes de 3200 g de níquel cada e dimensões de 50x60x95 mm em 
forno de fusão a vacuo marca Bendix, sendo que dos oito lingo -
tes fabricados, quatro eram de níquel puro e quatro de níquel 
ligado ao niobio e ao carbono. Tais lingotes foram produzidos com 
o intuito, de se obter dois materiais de composição química sem£ 
lhante, exceto pela presença de niobio e carbono no lingote de 
níquel ligado. 
As adições desses dois elementos foram calculadas 
43 
» • . 
de modo a se obter na liga, carboneto de niobio CNbCl de compo-
sição próxima •' ã proporção NbC n o n (39) e 
em quantidades tais que o teor de NbC preseri,te fosse próxima .de 
1% em peso. 'Segundo DMITRIYEVA (40) e GUHA C 4 1) , este teor de 
NbC e o máximo de solubilidade deste componente no sistema Ni-NbC 
(figs. 12 e 13), a urna temperatura de 10QÜ°C. Desta forma, seria 
de se esperar urna certa precipitação de NbC durante o processa-
mento deste material a partir de uma solubilização a 1200°C se-
guida de passes sucessivos de laminação ate uma temperatura de 
860°C , alem, da precipitação- induzida por deformação-. 
Para se obter 1% em peso de NbC,' de composição es-
te.quioíhetrica, a porcentagem em peso em termos de Ni, Nb.e C foi 
calculada da seguinte maneira': 
MÉTODO PARA CALCULO DA COMPOSIÇÃO DA LIGA DE 1% EM PESO DE CAR-
BETO DE NIOBIO: 
* * * 
a.) Calculo do ,peso "molecular de* carbeto de niobio-(NbC0 gy) 
massa atômica do niobio: 92 g 
massa atómica do carbono: 12 g 
Peso molecular de NbCg . 
"
 N b C 0 87 = 9 2 * 0 > 8 7 X 1 2 = 1 0 4 g 
b) Calculo da composição centesimal de niobio e carbono em um 
mol de.. NB CQ gy 
' 4 Nb - - aa% de ni.6bio 
104 • 
4 4 
Nb 9 
Proporção; -ç- = — 
Quantidade de niobio e carbono necessária para ter 1% em pe-
so de NbC Q 8 7 no lingote de 3 2 0 0 g : 
1% em peso de NbC Q g 7 em 3 2 Q 0 g = 3 2 g de NbC Q g ? 
Uma vez que a proporção em um mol de NbCg gy ê de j : 
9 0 
A quantidade de Nb : - J ^ J x 3 2 g - 2 8 , 8 g, igual a 0 , 9 $ em pe_ 
so de Nb; 
A quantidade de C : x 3 2 g = 3 , 2 g , igual a 0 , 1 % em pe-
so de C; • 
Totalizando 3 2 g de niobio e carbono,que correspondem a 1% em 
peso de NbC^
 gy . 
Como mencionado anteriormente, a fusão dos lingo -
tes de níquel foi realizada criteriosamente em forno a vácuo.Pa 
ra a fusão de cada lingote, foram utilizados 3 2 0 0 g. de níquel pu 
ro e adições de 0 , 4 g de grafite, 1 2 , 3 g de níquel-magnesio II e 
1 , 1 g de ferro-boro, responsáveis pela obtenção de lingotes sem 
defeitos internos e superficiais. 
0 agente desoxidante na fusão a vácuo e o carbono, 
sendo que parte foi adicionado junto com a carga e parte adici£ 
nado ao fim da fusão, precidida da injeção de argonio para con-
trolar a efervescência. Ainda assim, ao termino do refino a-
dicionou-se pequena quantidade de silício " ( 0 , 1 % ) , através da 
liga níquel-magnesio ( 3 0 % Si}, para garantir a ausência de poro 
sidade no lingote. 
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* > * * 
O magnésio, por sua vez, impede a,formação de sulfe 
to de níquel (MS) ; de baixo ponto de fusão, aos contornos de 
grão do material, atravest de sua maior afinidade com, o enxofre , 
formando assim q sulfeto de magnésio QtfgS) no lugar do sulfeto 
de níquel. 0 sulfeto de magnésio assim formado constitui-se de 
partículas muito f ina*s, com ponto de fusão, elevado e bastante dis_ 
seminadas na matriz de níquel que previnem a fragilização a quen 
te durante o -processamento mecânico do material (42). 
Em relação ao bofo, este,ao que tudo indica, parece 
evitar a oxidação dos contornos de grão, prevenindo trincas in -
tergranulares (43) . 
A figura 14 apres.enta superpostos os gráficos de 
pressão e temperatura em. função das diversas etapas de fabrica -
ção de um lingote no.forno de fusão a vãcuo. 
- Observa-se pelo grafico, na primeira etapa, uma 
queda contínua de pressão dentro do forno ate que esta atinja u-
ma pressão em torno de 0,1 torr,' quando começa então o aquecimen. 
to no forno e a fusão no cadinho contendo níquel e parte do gra-
fite usado para desoxidação. 
A desoxidação no metal líquido deve começar durante 
a fusão do metal, uma vez que a eficiência na retirada do oxigê-
nio do banho e grande nesta etapa. 
Ao termino da fusão, temos ndva adição de grafite 
pará extrair o oxigênio residual do banilo, juato com a imediata 
injeção dé argonio ate a pressão de 10 torr, reduzindo-se, des-
te modo, a efervescência e perda do material. Neste ponto, vol^ 
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ta-se a fazer vãcuo, ate que a pressão se estabiliza em torno de 
0,5 torr, esperando-se então 15 minutos para completar o refino 
e adicionar os elementos de liga, junto com nova injeção de ar-
gônio, para evitar perdas dos elementos e ajudar o ultimo está-
gio, o vazamento. 
Nota-se que para a fabricação dos lingotes de ni -
quel puro, a adição de elementos de liga resume-se apenas na 
colocação de ferro-boro e níquel-magnesio II. 
III.2.2 - Macrografia dos Lingotes 
As fotos 1 e 2 mostram a boa qualidade dos lingo -
tes. Nestas fotografias pode-se observar a seção longitudinal e 
transversal dos lingotes de níquel puro e níquel ligado ao nio-
bio e carbono, respectivamente. Utilizou-se como ataque, solu-
ção de 135 ml de HNO^, 5 ml de HC1, 135 mi de ácido acético e 
5 mi de FeCl 3. 
II.2.3 - Análise Química 
A Tabela 4 apresenta a análise química dos lingo -
tes de níquel puro e níquel ligado produzidos. A relação nió* -
bio-carbono de cada analise e próxima da relação estequiometri-
ca de 9:1, calculada de acordo com a formula NbC^ g ?. Porem, 
as porcentagens de niobio e carbono são cerca da metade espera-
da dé Q,9% de Nb e 0,1% de C. Desta forma, assumindo-se a rela 
çao niobio-carbono de 9:1, espera-se urna media de 0,45% de Nb 
combinado com Q,G5% de carbono. No entanto, através da análise 
química, encontrou-se um teor de niobio medio de cerca ' de 
M 
0,5%, o que corresponde a um pequeno excesso de niobio em solu^ 
ção de cerca de '0,05%, .* • 
III..2,4 - Curvas- Temperatura-Tempo de Laminaçãd 
A variação da temperatura durante a' lamí nação f/oi 
registrada em um grafico em função do tempo utilizando-se va-
rios blocos de 20x60x85 mm, obtidos a partir dos lingotes por 
usinagem, mantendo-se a maior dimensão paralela a direção de la 
minação. Estes blocos foram chanfrados-, para melhor "pega" 
no laminador duo-reversível, marca PENN, cujas características 
sao 15 HP de potência, 560 KN de carga-máxima e velocidade pe-
riférica dos cilindros ajustável em ate 250 r.p.m,. C75 m/minl . 
A taxa de deformação utilizada foi de 10 S . 
A figura 15 representa a variação da temperatura e 
do tempo de lámihação correspondente ao desbaste do material com 
60% de redução em quatro pas.ses • consecutivos, sendo o material 
previamente aquecido em forno mufla, marca BRASIMET de 12 Kw e 
220 V, ã temperatura de encharque de, 1200°C durante uma hora,com 
termopar. embutido. 
A figura 16 apresenta com detalhes a sequencia de 
desbaste," realizada em quatro passes com espera entre os passes 
de 6 segundos para a reversão.dos cilindros do laminador. As 
reduções foram de 12%, 16%, 23% e 30,%, sucessivamente, partindo 
o material de uma espessura inicial de -20 mm e atingindo uma 
espessura final de .8,4 mmi com redução total de 6Q% S 
A temperatura final de. laminação no ultimo passe do 
48 
desbaste, chegou em torno de 10.00 C e o tempo total "médio de 
desbaste foi de 25 segundos-
.Por dificuldades experimentais, não foi possível a 
obtenção de uma ünica curva de laminação que incluísse o desbas_ 
te e o acabamento, uma vez que termopares com diâmetros inferio 
res a 6 mm não resistiam .as temperaturas elevadas do desbaste . 
Optou-se então por obter as temperaturas de laminação do quinto 
e-sexto passeis, de acabamento, através da equação- T - f(t) »°b 
tida por regressão linear, a partir dos diversos pares tempo-tem 
peratura do desbaste- Deste modo, assumindo-se que o perfil de 
resfriamento durante o quinto e sexto passes seja o mesmo do 
desbaste e utilizando-se um cronometro^para medir os tempos de 
entrada do quinto e sexto passes de laminação, obteve-se as 
temperaturas de 945°C e 862°C para os passes' de números cinco e 
seis 'respectivamente, conforme a equação 5; 
T f-1212,5 - 8,3 t (31 
} . A figura 17 apresenta a reta, obtida por regressão 
linear, que melhor se ajusta aos pontos experimentais da lamina 
ção de destaste. 
A Tabela 5 apresenta as temperaturas e tempo expe-
rimentais dos 4 primeiros passes. Enquanto as temperaturas dos 
passes 5, 5* e 6 foram obtidas a partir da equação 5. 
A figura 18 apresenta as reduções na espessura da 
chapa, de níquel durante os do.is últimos passes de laminação, de 
nominado.s de acabamento. 
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III.2.S - Experiências de Laminação 
As laminações definitivas foram realizadas em cor-
pos de prova de níquel puro e níquel ligado com dimensões i-
guais aos blocos utilizados para determinar a variação da tempe_ 
ratura com o tempo de laminação. Seguiu-se rigorosamente o mes_ 
mo numero de passes e tempos de laminação. 
A sequencia de laminação constituiu-se, portanto , 
de uma primeira laminação de desbaste para homogeneização da 
estrutura bruta de fusão com as espessuras dos corpos de prova 
reduzidas de 20 mm para 8,4 mm em quatro passes, partindo de 
uma temperatura inicial em torno de 1200°C e uma temperatura fi 
nal de desbaste de cerca de 1000°C; não houve tempo de espera en 
tre o desbaste e o acabamento. 
As experiências de laminação C.figural9 ) foram rea 
lizadas igualmente nos dois materiais (níquel puro e níquel li-
gado). A primeira experiência consistiu, apenas no desbaste de 
ambos os materiais seguido de uma têmpera em ãgua com fins meta 
logrãficos para observar o material apôs desbaste. 
Na segunda experiência foi realizado o desbaste se_ 
guido do quinto passe de 25%, sendo a chapa então resfriada ao 
ar para observações metalogrãficas e propriedades mecânicas a-
traves de ensaios de tração. 
A terceira experiência, complementar, consistiu no 
desbaste seguido do quinto passe (25%1 com tempo de espera i-
gual a seis segundos ("tempo médio entre passes) , seguido de têm 
pera^rãpida em água. Este procedimento permitiu determinar exa 
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tamente as condições de entrada no sexto passe, 
A quarta e ultima experiência de laminação consis-
tiu no desbaste, seguido do quinto e sexto passe de acabamento 
de 25% e 20%, respectivamente, com resfriamento ao ar para ob -
servações metalograficas e verificação de diferenças nas propri 
edades mecânicas utilizando ensaios de tração. 
A Tabela ó apresenta o resumo geral das chapas de 
níquel- puro e níquel ligado e seus respectivos tratamentos ter-
mo-mecânicos. 
III.2.6 - Metalografía 
As amostras para exame metalografico foram retira 
das em alguns casos do centro das chapas laminadas e em outros 
casos da região das garras dos corpos de prova de tração. As 
observações metalograficas foram realizadas na face longitudi -
nal (L) das chapas e nas garras dos corpos de prova de tração , 
respeitando-se a direção longitudinal CL) das chapas para uma 
perfeita correlação entre microestrutura e propriedades mecâni-
cas . 
Todas as amostras sofreram tratamento metalogrãfi-
co convencional, isto ê, lixamento e polimento em alumínio com 
ataque em solução de 70 ml de ãcido nítrico (HNO^) e 5 ml de 
acido fluorídrico (HEI* Este reagente foi adotado depois de u-
ma tentativa de 18 tipos de reativos diferentes em condições de 
ataque químico e eletrolíticos 
52 
O tamanho de grão medio da amostra (t?0 sera dado 
por; 
*'G " ~ñ 
•
 2
 t G i 
onde: 
2 tç. - somatório dos tamanhos de grão obtidos pelas va-
rias linhas teste 
n - numero de medidas realizadas com as linhas teste 
que passavam por grãos recristalizados. 
III.2.7 - Ensaios de Tração 
Os ensaios de tração foram realizados em maquina 
Instron de 10 toneladas, modelo 1125, em corpos de prova de 
níquel puro e níquel ligado das experiências 2 e 4 ffigura 20 ) 
Os corpos de prova foram retirados ao longo da di-
reção de laminação,conforme a'norma ASTME 8/69, 
A figura 20 apresenta as dimensões dos corpos de 
prova de tração. 
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III.2.8 - Espectroscopia de Elétrons Auger 
Algumas amostras foram analisadas em um espectrÔme 
tro Auger, para identificação de possíveis carbetos de nióbio no 
contorno e interior dos grãos das amostras de níquel ao nióbio. 
As amostras das experiências 2 e 4 foram polidas e atacadas com 
solução de 7Q ml de HN0 3 e 5 ml de HF e analisadas através dos 
elétrons primários com uma energia de 7 KV e uma ampliação de 
7000 vezes. ' . 
• III.2.a - Microscopia Eletrônica de Transmissão (METI 
A preparação das amostras para microscopia eletrô-
nica de transmissão consistiu na usinagem de três cilindros de 
3 mm de diâmetro cada, retirados a partir das garras dos corpos 
• de prova das experiências 2 e 4 ao nióbio e da chapa da exper; 3.Apos a usi-
nagem estes cilindros foram cortados em pequenos discos de 0,5 mm de 
espessura, utilizando-se uma maquina de corte, marca Macrotome, 
com refrigerante apropriado, com disco de diamante de 0,3 mm de 
espessura. 
A obtenção da área fina foi feita através do poli-
mento eletrolítico dos discos em maquina automática de polimen-
to, marca Tunepbl, tendo o eletrõlito a seguinte composição: 
950 ml de acido acético e 50 ml de ácido perclõrico. As condi-
ções de polimento foram: temperatura de 13°C, 70 V e 0,13 A< A-
pos o polimento, as amostras foram exaustivamente lavadas em 
água destilada e mergulhadas em metanol para eliminação de res_í 
duos provenientes do eletrõlito. 
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A observação das amostras foram realizadas em mi_ 
croscõpio eletrônico de transmissão Jeõl, operado a 1qq KV., Pa 
ra as amostras- com indicações da presença de precipitados, fo-
ram feitas difrações para identificar "spots" secundários ca-
racterísticos de precipitação de carbetos de nióbio na austeni 
ta, conforme reportado por DAVENPORT e colaboradores (33)." 
Ni(min %) CoCmax) , C(max).... .S(max). . .Si») ,, Cu (max) Fe(max) 
99,80 0,15 0,03 0,01 <0,005 0,02 0,02 <0,005 
• 
.Sb(%) . , Sn(%) ZnCtt 
<0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,005 
Tabela 2 - Composição química do níquel utilizado na fabrica 
ção de lingote de níquel 
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Liga .níquer,-magnesio- IX , . . , 
. si(M . . Ni CU- • MgC,n -Fea) Co(%) 
' 0,022 31 54,8 12,6 0,041 0,07 
Liga de. .f erro.-boro- . . .......... 
F.e.Gi) B.Q°0. ., Si CÜ 
79,9 ^13,4 6,7 
Tabela 3 -Composição química das ligas de níquel-magnesio e 
ferro-boro utilizadas como adição no forno a. 
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Foto 2 - Macrografia representativa dos lingotes de níquel liga 
do ao niobio e carbono, seção longitudinal e transver 
sal 
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LINGOTE 
Ni % Nb % e % s / i Si^ % Mg 
C m ) 99,84*0 - "<0,02% '0,005% "0,12% '0,016% 
(112) 99,84% - <0,02% '0,005% 0,12% "0,016% 
C113) 9 a , 23% '0,63% '0,06% 0,005% '0,03% "0,013% 
• ( 1 1 4 ) 9 a , 371 0,50% "0,05% '0,005% 0,03% 0,044% 
(115) 99 ,371 - ^0,47% 0,05% '0,0045% 0,08% 0,030% 
C116 } 
V 
99,38% 0,50% '•0,05% 0,005% 0,03% '0,031% 
( 1 1 7 ) 99,83% - a,oi% 0,005% 0,13% 0,029% 
C U S ) 99,87% - <0,005% 0,005% 0,04% 0,036% 
.... 
• - • ' • • ' 
Tabela 4 - Analise química dos lingotes produzidos Cpercenta-
"* , gem em peso) 
Fig 
O 8,3 16 25 
Tempo ( segundos ) 
15 - Curva temperatura x tempo de laminacáo 
correspondente ao desbaste ñas cobaiaisde 
ñique I-
I 
cp de dimensões^ 
/60x 20x85 mm enchaí 
\a,ue a |200c durante/ 
t hora 
e 0 = 20 mm 
I? passe : redução de 12% 
e 0 = 18,5 mm 
ef= 
2 ° passe: redução de 16% 
Co = 15,5 mm 
ef 
3 2 p a s s e r e d u ç ã o de 23 % 
eo = 12 mm 
ef 
4 e passe-redução de 3 0 % 
ef = 
f  18,5 mm 
f = 15, 5 mm 
ef = 12 mm 
Fig 16 - Sequência de desbaste realizada nas cobaias 
de níquel. 
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Fig. 18 
/ u e s b a s t e e m \ 
( 4 passes, redução) 
\ t o t a l de 60 %' 1 
e0= 8,4 mm 
5- p ass e : redução de 25% 
eo = 6,3 mm 
ef= 6,3 mm 
6 ° passe : redução de 20% 
ef = 5,0 mm 
/ 'Redupão total? 
/desbaste mais aca) 
V bamento, 75% 
-Continuação da sequência de laminação, apre. 
sentando os dois últimos passes de laminação 
(acabamento) 
Passe 
Passe 2 
Passe 3 
Passe 4 1 
Passe 5* 
T= 1212,5- 8,31 LPasse5 
Passe 6 
Temperatura 
( ° c ) 
1212 
1150 
1074 
1005 
9 45 
895 
8 6 2 
Tempo 
(s) 
O 
8,3 
16 
25 
32 
38 
4 2 
Tabela 5 - Temperatura e tempo dos diversos passes de 
laminação 
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AMOSTKAS DE AMOSTRAS DE " ™ m T ^ n p c T A M Í V A ^ 
NÍQUEL PURO NÍQUEL ME -
 wtWxyrvO D. LnMINA^ A, 
•CROLIGADO 
DESBASTE EM 4 PASSES, TOTAL DE DE 
LINGOTE LINGOTE KJRMAÇAO DE 60%. TEMPERATURA Tiff 
111 113 CIAL DE DESBASTE (12120Q E TEMPE 
RATURA DO ÚLTBD PASSO DE DESBAS-
TE (1QQS0C), SEGUIDO DE TÊMPERA 
R. , .EM.AGUA: .;.. 
DESBASTE EM 4 PASSES, TOTAL 60% 
DE DEFORMAÇÃO, ENTRE 1212t>C E 
1005°C, SEGUIDO DE MAIS UM PASSO 
DE ACABAMENTO (25%) , A 94S°C , 
COM RESFRIAMENTO AO AR APÔS O 
QUINTO PASSE. 
DESBASTE DE 60% EM 4 PASSES ENTRE 
' LINGOTE LINGOTE 1212°C E 1005°C, SEGUIDO DO QUIN-
EXPER. 3 111 113 TO PASSE (ACABAMENTO 25%) , A 
9450C, COM ESPERA DE SEIS SEGUN -
DOS (TEMPERATURA DE 895°C), COM 
TÊMPERA EM ÁGUA A PARTIR DESTA 
CONDIÇÃO. 
P Y P P T ? 9 LINGOTE LINGOTE i
 1 1 2 1 1 4 
DESBASTE DE 60% EM 4 PASSES ENTRE 
LINGOTE LINGOTE 1212°C E 1005°C, SEGUIDO DE DOIS 
EXPER. 4 117 115 ' PASSES DE 25% E 20% E TEMPERATURA 
DO ÜLTDO PASSE IGUAL A 862°C CQM 
RESFRIAMENTO AO AR A PARTIR DESTA 
CONDIÇÃO. 
Tabela 6 - Relação das amostras das chapas de níquel puro e 
níquel ligado com, seus respectivos tratamentos ter 
mo-mecânicos. 
e= espessura do chapa de niquel 
medidas em mm-escaià p| 
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Fig- 20 - Dimensões dos corpos de prova de trapão, retirados no sentido de 
lammação das chapas 
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IV. 1 - METAL O GRAF XA 
As- fotos 3-6 "mostram às microestruturas das amos-
tras de níquel puro apôs as quatro condições em que foram ohser 
vadas': resfriadas em ãgua apôs o 4 9 passe (60% de redução total, 
a jartir de 1212°C), resfriadas ao ar apos o 5 9 passe (69% de 
redução total), resfriadas em agua 6 s. apos o 5? passe e res-
friadas ao ar apos o 6 9 passe (75% de redução total). 
As fotos 7-10 mostram uma sequencia idêntica para 
as' amostras de níquel com adição de carbono e nióbio. 
Ê interessante chamar a atenção para o fato de que 
para os.^dois materiais a estrutura decorrente do 5 9 passe ê re-
velada de maneira mais nítida nas amostras temperadas apos 6 se 
gundos do que apos resfriamento ao ar ate a temperatura ambien-
te. 
i: 
A uniformidade do ataque químico foi um dos proble-
mas encontrados para revelar as diferentes microestruturas des-' 
sas amostras analisadas. Em alguns casos, notou-se a presença 
de ãreas^não atacadas de cerca de 100 a 200 vezes maiores que 
o tamanho médio de grãos recristalizados, onde apenas "se obser-
vava em algumas poucas regiões sombras fracas de contornos de 
grão Cfoto 4a e foto 8al* 
Contudo" estas áreas representam uma pequena parcela, 
situada próxima ã superfície, nas amostras de 5 passes resfria-
i 
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das ao ar. Por.outro lado, as, amostras de níquel puro e ligado-,, 
resfriadas em ãgua seis segundos^ apôs o 5? passe, apresentam u-
ma estrutura de grãos completamente recristalizados, o que permi 
te afirmar que as amostras, apos os* cinco passes de laminação se 
guido de resfriamento ao ar, encontram-se totalmente xecristali-
zadas. 
Os tamanhos de grão e fração recristalizada estão in 
dicados na Tabela 7, para as amostras com e sem nióbio. 
Os resultados de tamanfto de grão indicaram para o ní 
vel de confiança de 97,5%, conforme a teoria das pequenas amos -
trás e -a aplicação de testes bilaterais (44) , que não existia dji 
ferença no tamanho de grão longitudinal e transversal em cada 
úma das chapas numa mesma experiência, o que leva a concluir que 
os grãos apresentavam dimensões próximas em ambas as direções. 
'Em relação ãs amostras de. níquel puro, o tamanho de 
grão longitudinal e transversal das. experiências dois, três e 
quatro permanece inalterado, da. ordem de 40 u, o mesmo aconte -
cendo para as amostras cem nióbio nas experiências dois e- três 
com tamanho de grão da ordem de 33 u. 
Contudo, reduções mais sensíveis no tamanho de grão 
das amostras foram observadas no níquel puro, apôs o quinto pas-
se, passando de cerea de 53 u na experiência*1 para cerca de 
"38 u na experiência dois, enquanto que nas amostras de níquel li^  
gado, o tamanho de grão variou bem menos, de cerca de 40 p na ex 
periência 1 para 35 u na experiência seguinte* 
Fazendo-se uma analise dos tamanhos médio de grão re 
cristalizado das amostras com e sem niõhio, em uma mesma experi-
ência, verifica-se que as amostras^ de níquel ligado ao nióbio e 
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carbono apresentam um tamanho medio de grão recristalizado "sem-
pre menor que o das amostras de níquel puro^ Ohserya-se tam -
bem que não houve crescimento de grão durante o resfriamento ao 
ar, para 69% de redução,nas- amostras com e sem niobio, como mos 
tram as experiencias- tres e doisv 
Os resultados expressos na Tabela 7 mostram que o 
níquel puro apresenta-se completamente recristalizado em todas 
as condições observadas. As adições de n i o b i o e carbono, ..nas 
quantidades adotadas, parecem ter afetado a fração recristaliza 
da apenas a partir do"sexto passe de laminação, apôs o qual ' a 
recristalização foi inibida.. Se levarmos em consideração as 
dificuldades de ataque deste material, a suposta fração recris 
talizada de 80%' encontrada na amostra de-níquel ao niobio, na 
experiência 1, pode ser atribuída ao ataque insuficiente da a-
mostra. Observações mais detalhadas das regiões sem ataque des_ 
sa amostra demonstraram a existência de sombras fracas de con-
tornos de' grão semelhantes as da experiência de cinco passes com 
resfriamento ao ar. 
Devido ao fato de que os tamanhos médio de grão re-
cristalizados nas seções longitudinal e transversal não apresen 
tarem diferença significativa em uma mesma amostra, assim como 
a fração recristalizada, utilizaremos para fins descritivos 'e 
de discussão apenas'a seção longitudinal das amostras. 
iy.2 - PROPRIEDADES MECÂNICAS 
As figuras 21-24 mostrara as curvas obtidas aos en -
saios de tração dos dois materiais apôs o quinto e sexto passes 
de laminação, com resfriamento ao ar em ambos os casos. Os da-
dos obtidos a partir destas curvas estão indicados na Tabela 8 
e a Tabela 9 apresenta um resumo geral das características dos 
dois materiais após o 4 9 , 5 9 e 6 9 passes de laminação. 
Observa-se que no caso do níquel puro, figura 21. , a 
aplicação de um 6 9 passe, a'uma temperatura um pouco inferior a 
do quinto passe, a menos de uma pequena redução na deformação'mã 
xima uniforme, não promoveu alterações significativas nas carac 
'tèrísticas decorrentes do 5° passe. 0 tamanho de grão e'a fra-
ção recristalizada permaneceram inalterados; "a tensão de escoa-
mento e a tensão de resistência apresentaram um ligeiro aumento 
no valor médio, enquanto que na deformação máxima uniforme se 
observa um decréscimo mais açentudo.. 
A situação ê completamente distinta no caso do ní -
quel-niÔbio: a recristalização apôs o 6 9 passe foi inibida, re-
sultando características mecânicas bem diferentes [figura 22). 
Por outro lado, nota-se. que mesmo no caso da liga 
níquel-niõbio-carbpno estar completamente recristalizada apôs o 
5 9 passe, as características mecânicas são bastante alteradas em 
relação ao níquel puro nas mesmas condições Çfigura 23)* Como 
a diferença no tamanho de grão não é tão significativo, os au -' 
merttos constatados entre as duas curvas poderiam ser atribuídos 
ã presença de carbono e n-Iõhio , em solução ou precipitados. 
0 comportamento mecânico desses dois materiais pode 
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sex descrito nelas equações de Holloman-Ludvrickt através das 
equações 6 e 8 obtidas por regressão linear pelos diferentes pa 
res de pontos das curvas tensão verdadeira-deformaçao verdadei-
ra do níquel puro e níquel -niobio apôs o quinto passe de lami-
naçãb. respectivamente.. 'As equações 7 e 9 representam a deriva-
da primeira das duas equações e portanto a taxa de encruamento 
do níquel puro e níquel ao niobio. Observa-se também que as e-
quações 7 e 9 apresentam praticamente o mesmo expoente e que, 
portanto, a relação entre a taxa de encruamento da liga ao nio-
bio e a taxa de encruamento do níquel puro apresentam-se mais 
ou menos uniforme ao longo de toda a deformação, com uma razão 
constante igual a 1,5. 
'níquel puro: o - 14,5 7
 e
0
'
3 3 2
 r 2 t = '0,9 75 (6) 
* 4,837
 e - ° >
6 6 8
 C7) 
níquel-niobio-carbono: 
a = 22,49" e 0 , 3 2 5 r 2 = 0,976 (8) 
H = 7,309
 £ - ° »
6 7 5
 (9) 
Quanto aos dois materiais apôs o sexto passe, figu-
ra 24, observa-se diferenças tanto na microestrutura como nas 
propriedades mecânicas. Enquanto o níquel apresenta-se comple-
tamente recristalizado, a liga níquel niobio nas mesmas condi -
ções não apresenta praticamente grãos recristalizados. 
IV. 3 - TENTATIVA DE DETECÇÃO. DE PARTÍCULAS PRECIPITADAS 
Diversas: tentativas foram realizadas com a intenção 
de verificar-a presença de carbonetos precipitados'/ 
Todas- as amostras foram examinadas i a o microscopio 
ótico, e em nenhuma dalas foi possível observar a presença de 
partículas precipitadas., " , 
Experiencias preliminares , submetendo amostras a 
condições para precipitação e coalescimento de carbonetos, flgu 
ra 25» também não permitiram a detecção de partículas por micros^  
copia ética; 
A dissolução química destas amostras em acido clorí 
drico seguido de filtragem, centrifugação, com agua para retira-
da" dos cloretos e secagem em estufa com vista ã analise do põ a 
través de raios-X, também não apresentou resultados. 
A tentativa de utilização de espectroscopia de elé-
trons Auger também não se revelou uma técnica hábil para a de -
tecção- de partículas de NbC, ou-mesmo de C e Nb em solução* Os 
picos referentes ao niobio quase sistematicamente se confundiam 
com o nível de ruído, ao passo que o.s de carbono eram sempre bem 
pronunciados, com formas características,ora de carbono em liga 
ção típica de carbonetos, ora de carbono livre. 
Segundo DJÍ. GOODMAN et. al (4r5') > as formas de liga-
ção do carbono se retratam por diferenças na forma dos^  picos «De 
acordo com o autor, ligações típicas de*carbonetos correspondem 
a um perfil bem definido de tres picos, associados} localizados 
mais ã esquerda do pico de carbono,com forma semelhante ao en -
centrado na figura 25- No entanto, a forma de ligação do pico 
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de ca,rhono na figura 27 apresentou-se indefinida, o .que, pode ser 
atribuído as dificuldades- inerentes do método, como a presença 
de átomos de carbono adsorvidos^ na superfície em analise,' /que 
mascaram os resultados. Tudo leva a crer que no caso da utili-
zação de Espectroscopia Augér, a pequena quantidade^de carbono 
e nióbio não permitem uma definição clara da presença e forma 
de ligação destes elementos no níquel. 
Foi utilizada também a microscopia eletrônica de 
transmissão para a identificação dos precipitados. Esta técni-
ca revelou-se'mais eficiente na observação dos carbetos de nió-
bio no níquel. Foi constatada a existência de precipitados tan 
.to. na amostra de cinco passes resfriadas ao ar como nas amostras 
de seis passes de laminaçao com resfriamento -ao ar. No entanto, 
na amostra de cinco passes e seis segundos de resfriamento ao 
ar segundo direção, não foram identificados precipitados; tal ausência de preci 
pitação,- porem, não deve ser considerada como prova irrefutável 
da não existência de precipitação, uma vez que o método de mi-
croscopia eletrônica, de transmissão não apresenta sensibilidade 
para a identificação de precipitados menores que 50 A° (36)* As 
sim, essa ausência de precipitação poderia ser atribuída ;tanto 
ã pequena quantidade de precipitados, como ã precipitação muito 
fina de carbeto de'nióbio. 
A foto 11 apresenta a subestrutura característica 
das amostras de cinco passes resfriadas ao ar, segundo a orien-T 
tação -<111>, indicando a presença de precipitados* Foram obser 
vadas seis amostras; nesta condição* 
A foto 12 apresenta a figura de difração da amostra 
correspondendo â foto 11, mostrando a rede de difração corres, 
pendente, próxima ã direção' <111>. Nela pode-se observar, ^un-
to aos spots principais, o aparecimento de'satélites, indicados 
pela seta,, característicos de precipitados semi-coerentes C5^1-
Pode-se observar também uma dif ração secundária ,mos_ 
trada pelas linhas pontilhadas, relacionadas com' as* caracterís-
ticas geométricas da difraçao da .matriz C33). 
A foto 13 apresenta a subestrutura característica das 
amostras de seis passes, segundo a orientação <110> , indicando tam 
bem a presença de precipitados. Foram observadas quatro amostras 
nesta condição. 
A foto' 14 apresenta a subestrutura característica das 
amostras dè cinco passes e seis segundos de resfriamento ao ar; 
interrompida em agua após os seis segundos, não se observa na fo 
to a presença de precipitados. 'Foram observadas três amostrasnes. 
ta condição. 
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Foto 3 - Amostra de níquel puxo." submetida ao desbaste de. 6dt era 
'4 passes com resfriamento era agua ffxpexiencîa Jl* Au­
mentos de 5-3x," 84x e IQTx , respectivamente. 
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Foto 4 - Amostra de níquel puro, desbaste de 60% em 4 passes, se 
guido do 5' passe de 25% com resfriamento ao ar (Experi 
encia 2). Aumentos de 84x., 8 4x "e 134x, respectivamente. 
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Foto 5 - Experiencia 3 - Amostra de aïquel pufo, desbaste - de 
6Q% seguido do quinto passe de 25% e temperado em agua 
6: segundos apos o passe*' Aumentos de 53*x, 84x e 134x, 
respectivamente* 
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a 
b 
c 
Foto 6 - Experiencia 4 - Amostra de níquel puro, 'desbastado em 
4 passes com redução total de 6Q$, seguido do quinto e 
sexto passes de 25% e 20| respectivamente e resfriamen 
to ao ar* Aumentos de lÜ7x, 133x e 133x, respectiva -
mente* 
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' Foto 7 - Experiência 1 - Amostra.com nióbio, desbaste de 60% em 
4 passes, seguido de resfriamento em ãgua. Aumento de 
53x. 
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Foto 8 - Experiência 2 - Desbaste de 6Q%~em 4 passes, seguido 
da quinto passe de 25$, com resfriamento ao ar. A -
mostra com nioBio; aumento de 1Q.7X* 
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"Foto 9 - Amostra com niobio. Experiencia 3: desbaste de 60% em 
• .. quatro passes, seguido do quinto passe de 25% e tempe­
rado em. agua 6 segundos apôs o passe.. Aumentos de 107x, 
107x e 107x, respectivamente. 
r 
133X. 
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Fig- 25 - Tratamento térmico de precipitação e coalescimento das amostra de 
níquel-nió bio submetidas ao quinto passe de laminação, para finsde 
diíração de raios x 
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Fig- 26 - Espectroscopia Auger da amostra de níquel ao nióbio com cinco 
passes de laminação e resfriamento ao ar 
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- Espectroscopia Auger da amostra de níquel ao nióbio com seis 
passes de laminação e resfriamento ao ar 
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Foto 11 - Subestrutura típica das amostras com 5 passes, resfria 
das ao ar, segundo a direção <111>. (100 KV-tilt 0°). 
"Aumento: 16EQQQ x. 
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Figura de difração da imagem de transmissão anterior, 
indicando uma orientação da matriz próxima a <-ili;>. 
97 
foto 14 - Subestrutura típica das amostras com 5 passes e seis 
Segundos de resfriamento ao ar, interrompida em ãgua. 
Aumento de 16.000 x. 
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' CAPÍTULO V 
DISCUSSÃO DOS RESULTADOS 
V'.l - RECRISTALIZAÇÃO E PROPRIEDADES MECÁNICAS* DO NÍQUEL PURO 
V.l.l - Recristalização 
Os resultados apresentados mostraram a existencia de 
recristalização completa do níquel apos as quatro condições em 
que foi observado, fotos 3-6 e tabela 7. No entanto, a nature 
za estática ou dinâmica desta recristalização vem suscitando 'd'u 
vidas entre varios autores. 
Trabalhos realizados em níquel puro (1-3,22,27) de-
monstraram a existência de recristalização dinâmica neste mate-
rial sob condições de torção a quente. No entanto, outros auto 
res como JONAS e Mc.QUEEN (1) ,STUWE (24,25) e Mc.QUEEN (27) consideram 
que a recristalização estática ocorre muito rapidamente em me -
tais como níquel, cobre e aço inox austenítico apôs deformação, 
e que esta ocorreria entre os passes da laminação a quente. Por 
tanto a existência "ou não de recristalização dinâmica numa de -
terminada liga ou metal parece estar' intimamente ligada ãs con-
dições do trabalho a quente. 
Como descrito na revisão bibliográfica, as^ condições 
que facilitam a recristalização dinâmica,' e que portanto diminu 
..em a deformação crítica para este" tipo de recristalização são; 
temperaturas elevadas, 'tauça de deformação baixa, grandes defor-
mações e tamanho de grão inicial pequeno C.23) , enquanto impure-
zas e átomos, solutos aumentam a deformação critica, para recris 
talização dinâmica 0-2,13}* Nestas^condiçõas,.a existência de 
recristalização dinâmica na laminação a quente não. è" tão obvia, 
uma vez que as deformações durante, a laminação são dadas em u-
ma serie de pequenos passes com deformação entre 5.-5(1% e eleva 
das taxas de deformação, TAlem disto, geralmente apos o reaque 
cimento para o trabalho a quente,' o tamanho do grão ê relativa 
mente grosseiro, o que dificultaria a recristalização dinâmi -
ca (12)
 r 
De acordo com o exposto anteriormente, a possihili 
dade de ocorrência de recristalização dinâmica no níquel, nas 
condições de laminação impostas neste -trabalho ê pouco prova -
vel, uma vez que as reduções em cada passe foram pequenas, , a 
taxa de deformação elevada de (10 s ^) e a estrutura inicial de 
laminação .grosseira. 
-.\ . No entanto, LUTON e SELLARS (12,13) demonstraram a 
existência de recristalização dinâmica no níquel, em ensaios de 
torção "a quente, a diferentes temperaturas e taxas de deforma-
ção, figura 28 . Porem ê de conhecimento geral que duran-
te os ensaios de torção atinge-se. deformações mais elevadas(1). 
Desta forma seria interessante avaliar a ordem da deformação cri 
tica para recristalização dinâmica no trabalho de LUTON e SEL -
LARS (12*13), com. o objetivo de verificar a possibilidade o.u 
não desta quantidade de. deformação ter sido atingida durante a 
laminação do níquel, por exemplo no quinto passe de laminação « 
Assim, levando-se em conta a curva superior da. figura 28 > 
corresponde â temperatura'* de 9.34° C e taxa de deformação de'3,9.6S 
condições mais-próximas de laminação do níquel, neste trabalho ,on 
100 
de a taxa de deformação e de 10 S e a temperatura e de 945 C , 
temos uma deformação crítica para recristalização dinâmica da 
ordem de. 0,6. Deste modo, considerando que o níquel apresenta-
se completamente recristalizado antes do quinto passe de lamina 
ção, e que a deformação imposta neste passe foi de G.,2'5, â tem-
peratura de 945°C, teríamos, segundo o critério de VON MISS, da 
- " '2/3 ~ do pela equação : e v = — j - , uma deformação de Q.,3, bem in 
ferior â deformação verdadeira de torção de Q ,'6 , o que torna a 
hipótese da recristalização dinâmica do níquel, pelo menos no 
quinto passe de laminação, pouco provável. 
Outra possibilidade seria a de recristalização dinâ 
mica durante os quatro primeiros passes, devido â elevada tempe_ 
ratura no início da laminação, a qual poderia favorecer a recris 
talização dinâmica do níquel; no entanto, as outras variáveis de 
laminação parecem contrárias a este fenômeno, uma vez que a ta-
xa de deformação e elevada, as deformações aplicadas são peque-
nas e a estrutura de grãos provenientes do lingote de níquel e 
naturalmente grosseira. 
As condições iniciais para a laminação do níquel "po_ 
dem ser observadas a partir da seção longitudinal do lingote de 
níquel, foto 1. 
A existência de uma estrutura dendrítica na super_ 
fície do lingote devido ao super resfriamento nesta região e â 
formação de grãos equiaxiais grosseiros nó* interior do mesmo não 
foi alterada apôs tratamento de homogeneização do lingote a 
12GG°C durante, uma hora.. No entanto, a sequência de laminação 
apôs a homogeneização do lingote foi suficiente para gerar uma 
l U i 
estrutura de grãos recristalizados homogênea a partir dos qua -
tro primeiros passes de Iaminação, como mostra a foto 3* Nas 
quatro condições de laminação, tabela 7 e fotos 3 a 6, houve re 
cristalização total- Como o níquel, e pufo, a diminuição do ta-
manho de grão deve-se ã recristalização sucessiva. Este fato 
ê também reforçado devido, provavelmente, â recristalização ser 
estática. 
Os resultados expressos na tabela 7 mostram, logo a 
pôs os quatro primeiros passes de laminação, uma estrutura de 
grãos recristallzados homogêneos da ordem de 50 u e uma sensí -
vel redução no tamanho de grão do níquel, para cerca de 38 u na 
experiência 2, enquanto o tamanho médio de grão nas experiências 
2,3 e 4 permanecem inalterados. Tal observação * sugere um limi-
te no refino de grão de cerca de 40 u, podendo este limite ser 
considerado como o menor tamanho de grão possível de se obter por 
recristalização sucessiva do níquel puro nas condições apresen-
tadas. 
V.1.2 - Propriedades Mecânicas 
A figura 21 mostra as curvas obtidas nos ensaios de 
tração do níquel puro apôs o quinto e sexto passe de laminação 
com resfriamento ao ar em ambos os casos. Observa-se .que a a-
plicação de mais 20% de deformação não promoveu alterações sig-
nificativas tanto na tensão de escoamento como na tensão de re-
sistência; isto se explica do ponto de vista, microestrutural , 
pois as amostras das- experiências 2 e 4 apresentam tamanhos de 
grão praticamente iguais a recristalização total* Como o níquel. 
ê puro, outros fatores-, tais como'precipitados ou átomos solutos, 
não existem. 
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V*Z - RECRISTALIZAÇÃO E PROPRIEDADES MECÂNICAS DE NÍQUEL COM 
NIÕBIO E.CARRONO 
V.2.1 - Recristalização ' 
A temperatura de reaquecimento de placas para a la-
minação controlada em aços de alta resistência e baixa liga(ARBL) 
costuma ser em torno de 1200°C, uma vez que esta temperatura,ge 
raímente, permite a solubilidade completa dos carnobitretos nes_ 
tes aços sem que o tamaníiò de grão austeníticò cresça demasia-
damente. 
A determinação da temperatura de reaquecimento e, 
portanto, da temperatura de.solubilidade de NbC nos aços*- ARBL , 
basèam-se no conhecimento do produto de solubilidade que permi-
te obter as curvas de solubilidade para cada aço ARBL, em fun -
çao do teor de C e.Nb. 
A literatura, in£*el-izmente, não apresenta curvas de 
solubilidade para o níquel. As únicas informações disponíveis 
consistem nos diagramas de equilíbrio Ni~Nb e Ni-C (47) e 
Ni-NbC (40,41). A partir destes dados pode-se avaliar a solub^ 
lidade do carbeto dò nióbio como cerca de dez vezes superior ã 
dos aços de baixa ,liga. Por isto, baseado nos diagramas de e-
quilíbrio Ni-NbC (40,41) a 1000°C, a composição ideal de niõ -
bio e carbono deveria ser em torno de 0,91 de Nb e 0,1% de C pa 
ra que houvesse precipitação de NbC durante o processamento des^ 
te-material* No entanto, apôs a. fabricação dos lingotes, cons-
tatou-se através de analise química que estes apresentavam com 
posição media de 0,5% de. NB e 0,05% de C. Esta diferença entre 
os valores esperados e os valores encontrados na analise quími-
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ca pode ser atribuída tanto ao fato de se desconhecer o rendi 
mento deste. tipo. de fusão como a inexperiência na fabricação de 
ligas de níquel em forno de fusão â vacuo*"' 
Uma vez que os iingotes fabricados apresentavam- uma 
relação niõbio-carbono próxima da relação estequiometrica de 
9:1 e composição de niobio e carbono semelhantes, optou-se por 
realizar experiências preliminares de laminação, as quais demons 
traram a precipitação de carbeto de niobio durante a laminação 
para a composição de Qt5% de Nb e 0,05$ de C e a viabilidade da 
utilização dos lingotes jâ fabricados. 
A escolha da temperatura de solubilidade de 1200°C 
foi para que todo o carbono e niobio estivessem em solução an-
tes da laminação a quente do material* 
' As condições -iniciais para a laminação do Ni-NbC p£ 
dem ser observadas - a partir da seção longitudinal do lingote de 
níquel, foto 2. Este apresenta uma estrutura bruta de fusão s_i 
milar ao níquel puro, composta de dendritas na superfície * do 
lingote e grãos equiaxiais no interior do mesmo. Tal estrutura 
permaneceu inalterada mesmo apôs tratamento de homogeneização do 
lingote a 1200°C. No entanto, quatro passes foram suficientes 
para transformar a estrutura bruta de fusão em uma estrutura tio_ 
mogenea em termos dé tamanho'de grão e recristalização, como mos 
tra a foto 7, 
As fotos 7-10 mostram uma sequencia idêntica ã do 
níquel puro quanto ã recristalização e fração .ro-cristalizada na 
liga níquel-niÕbio-carbono, exceto no passe numero seis, -apôs 
o qual a recristalização foi praticamente inibida* 
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A natureza da recristalização da liga níquel-nióbio 
deve ser estática., pelos- motivos expostos ño item. Y*T, acresci-
do do fato de que as impurezas e átomos solutos de niobio e car 
bono aumentam a deformação crítica para recrístalização dinâmi-
i 
ca (12,131, reforçando a hipótese de recristalização estática" pa 
ra a níquel com adições de Nb e C., submetido as mesmas condições 
de laminação do níquel-
Assim como o níquel puro, a liga níquel-niõbio pare 
ce ter sofrido recristalização sucessiva (tabela 7). No entan-
to, esta recrístalização se deu ate o quinto passe de laminação, 
com o refino de grão limitado a cerca de 35 u, sugerindo que a 
temperatura crítica para recristalização do níquel-niõbio, nes-
sas condições de laminação, esteja em torno da temperatura do 
ultimo passe de 86~Q°C. 
Nota-se também que o tamanho de grão recristalizado 
do níquel-niobio e menor que o do níquel em todas as experiên -
cias, sendo esta diferença mais acentuada apôs os quatro primejl 
ros passes. Este fato talvez se deva ã concentração de ãtomos 
solutos nos contornos de grão que dificultam a movimentação de£ 
tes (18,48) e o crescimento de grão apôs recristalização. 
r 
Considerando o modelo de LE BON (31) e AKËEN (32) , 
para laminação controlada; o níquel puro apresenta apenas as re 
giões I, de rápida recristalização entre passes'a temperaturas 
mais elevadas, e. a região II de laminação, onde o refino de grão 
austenítico ocorre através da recristalização estática sucessi-
va, caso as condições de"temperatura e deformação sejam bem es-
colhidas* 'Para o caso do níquel pur.o, a recristalização foi 'to 
tal, mesmo a temperaturas mais baixas que 8óO°C. 
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A liga níquel-niob.io apresenta as regiões de recris 
talização da austenita mais a região III na qual a recristali-
zação desta e inibida com a formação de uma estrutura altamen-
te deformada de grãos austeníticos no sexto passe de laminação. 
A ausência de recristalização nesta região poderia ser atribuí 
da ao efeito de elementos de liga em diminuir a energia de fa-
lha de empilhamento dos metais *e, portanto, distender as dis -
cordâncias, dificultando os mecanismos de escalagem e desliza-
mento cruzado, o que promoveria um atraso de recristalização 
(1,2). TANAKA (30) observou também que ã medida que se aumenta 
o teor de nióbio em solução, aumenta-se a deformação crítica pa 
ra recristalização da austenita em aços. 
Este efeito de atraso de recristalização devido ao 
nióbio pela ancoragem de contornos e subcontornos de grão, de-
vido ao acumulo de átomos em solução, ê chamado de "solute 
drag-effect". Tal efeito, segundo COHEN (29), ocorre a tempe-
raturas em que o tempo para início de precipitação ê superior 
ao de início de recristalização. 
Outra hipótese para o atraso de recristalização da 
liga níquel-niõbio no sexto passe de laminação, baseia-se nos 
diagramas de equilíbrio Ni-NbC (40,41), que sugerem a precipita 
ção de,l°ô de carbeto de nióbio no níquel a partir de 1000°C em 
condições de equilíbrio termodinâmico. Apesar da composição 
química média dos lingotes, tabela 4, ser cerca da metade do 
esperado, a temperatura do ultimo passe apresenta-se em torno de 
86Q°C* A precipitação, também poderia ser acelerada através de 
deformação (figura lól* Com base nestes argumentos, pode-se su 
por que a hipótese de precipitação durante o sexto passe e via-
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vel e que neste caso a fina precipitação de carheto de. nióbio 
(NhC) na subestrutura de discordâncias da austenita deformada 
possa ser responsável pelo atraso da recristalização (20,30,36), 
As fotos 11 e 13 revelam a presença de precipita 
dos, tanto na amostra laminada cinco passes e resfriada ao 
ar, como na amostra laminada seis passes e resfriada ao ar. 
Enquanto que na amostra representativa do material entre o 
quinto e sexto passe, isto e, resfriada em água seis segundos 
após o quinto passe de laminação, não se observa a presença de 
precipitados (foto 14). Assumindo-se que tal precipitação,ca 
so exista, seja bastante incipiente, acrescido do fato de que 
a liga Ni-Nb-C apresenta-se recristalizada em todas as expéri 
encias exceto na de seis passes resfriada ao ar, e pouco pro-
vável que a inibição da recristalização se deva ao "solute 
drag-effect", pois neste caso também as- amostras laminadas cin 
co passes não seriam recristalizadas. 
Existe então a hipótese de que a maior precipita 
ção com seis passes (menor temperatura e maior deformação) ,se_ 
ja responsável pela inibição da recristalização. 
V.2.2 - Propriedades Mecânicas 
A figura 23 apresenta as curvas dos ensaios de 
tratamento d.os corpos de prova de níquel e níquel com adições 
de nióbio e carbono após o quinto passe de laminação' seguido 
de resfriamento ao ar* 'Observa-se que, apesar dos dois mate-
riais estarem completamente recristalizados e de apresentarem 
tamanhos de grão próximos- (tabela 9') , as características meça 
nicas são bastante diferentes. 
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Considerando-se. que a diferença no tamanho de grão 
entre as amostras- não a muito significativa) as, propriedades me_ 
canicas mais elevadas da liga níquel-niobio poderiam ser atri -
huidas- ã presença de carbono e niobio, quer em solução solida ou 
precipitados na forma de carbonetos de niobio, resultando no en 
durecimento por solução solida ou por precipitação de carbono -
tos de niobio. Estas duas hipóteses serão analisadas a seguir, 
de acordo com alguns dados da literaturas Antes, porem, seria 
interessante verificar o efeito do tamanho de grão nas proprie-
dades mecânicas das amostras. 
De acordo com a equação de HALL-PETCH, a influSn -
cia-do tamanho de grão na tensão de escoamento pode ser descri-
ta pela equação: 
; a » a Q + k « T 1 / 2 
onde: 
o* .- . tensão de escoamento 
\ oQ - tensão inicial 
k - constante 
d - tamanho de grão 
i 
Para materiais cúbicos de face centrada QCFC), co-
mo o níquel, a dependência do limite de escoamento com respeito 
ao tamanho de grão ê pequena, com os valores de 1c situando-se 
.entre 0,07 e 0,34 MPa.irf1/2 (49). Utilizando-se a equação de HALL PETCH 
para os dois materiais, temos;' 
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2
 r O l , 
onde d 2 è* o tamanho de. grão. do níquel ligado e d^ o tamanho 
de. grão do níquel puro; se d 2 for-menor que , isto implica 
que 0*2 serã maior que e a variação na tensão de. escoamen-
to serã: 
'A cr - k Qà -172 _ d-i72 
.Supondo d-^  - a d 2 e a->l ' , teríamos 
A !a = k /ã* - 1 
Admitindo-se no caso d 2 = 33 y ,• d^ - 40 u 
d-^  = 1,21 d2' , teremos: 
A a - k •1,21 - 1 
•1,21 d 2 
- * k. |15,82| 
A a = k 115,82 
Assim, se k for igual a 0,07 , Ao serã da ordem 
2 
de 1,1 MPa ou aproximadamente 0,11 kgf/mm .. Para k igual a 
0,34, Ao serã da ordem de 5,37 MPa ou aproximadamente 0,54 kgf/rara' 
Besta forma, mesmo não conhecendo o valor de k. do 
níquel, admitindo-se a validade da equação de HALL-PETCH para. este 
material,pode-se notar pelas estimativas acima que a diferença en 
tre.- o tamanho de grão de 38 u para 33 u apôs o quinto passe en-
tre o níquel puro e o. níquel-niõBio-carbono não deve ser respon-
sável pelo aumento na tensão de escoamento de 140 para 2 20. MPa*. 
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A seguir apresentamos dados da literatura que permi 
tem usar como.aproximação a ideia de que o níquel e a austeni-
ta do aço inpx são nem semelhantes no que diz respeito ã ação de 
elementos solutos na resistência mecânica. 
t 
DYSON e HOLMES, citado por (48), mostraram uma relação entre o 
aumento do parâmetro da malha da ãustenita do aço inox provoca-
do pela presença de diversos elementos dissolvidos e o aumento 
na tensão de escoamento (figura 29). Alguns elementos como o 
cobalto, titânio e tungsténio provocam um aumento no parâmetro 
da rede em angstrons (A°), para cada 1 at% de elemento de liga 
dissolvido, da ordem de: 
Co O ' 
Ti 3,3 x 1Q~ 3 A° 
W . * 6,0 x IO" 3 A° 
' HAZLETT e PARKER,citado por (48) .determinaram o aumento no pa 
râmetro da malha do níquel provacado pelos mesmos elementos, co_ 
mo sendo da ordem de: 
Co 0,3 x IO" 3 A° -
Ti- , 3,2 x IO" 3 A° 
W 6,8 x IO" 3 A° 
Os valores encontrados são bastante próximos.- Des-
ta forma, parece razoável admitir que o efeito do Nb e C no níquel 
seja semelhante ao efeito no aço. inox austenítico, no que diz 
respeito ã variação no, parâmetro ,da malha, E se o aumento na 
resistência pode ser atribuído a esta alteração, então é* razoá-
vel usar os dados de endurecimento por solução solida do aço i-
no • • 
.nox austenítico,,no caso do níquel. 
A figura 29 - apresenta a"ação de vários elemen-
tos em soiuçao solida em aço inox austenítico no escoamento* Os 
elementos que mais afetam o. escoamento da austenita (Nb e *C) quan 
do presentes na proporção de 1$ em átomos, provocam um aumento 
de 68 + 24 MPa ' , ou seja, • ãà de 45 a 90 MPa por at$ de Nb. Nas 
mesmas condições, 1% at C;provoca aumento de 55 +_ 21 MPa, ou se-
ja, Acr de 34 a 76 MPa por atíC. 
No caso ,do níquel-niõbio-carbono, temos apôs o quin 
to passe um aumento no limite de escoamento de 140 MPa para 
220 MPa, ou seja, uma variação de aproximadamente 80 MPa, provo 
cada pela adição de aproximadamente 0,4-% at de Nb e 0,24% at de • 
C. Supondo, neste caso, que tanto o nióbio como o carbono te-
nham efeito idêntico no níquel, supondo tudo em solução: 
A a N b = 1 8 * a 3 6 M P a * 
Aa c = 8,5 a 19 MPa 
ou seja, teríamos uma variação da tensão de escoamento devido ao 
nióbio e carbono da ordem de -26,5 a 5 5-MPa e uma média de 
40 MPa. Tais resultados comparados• com os-, 80 MPa de diferença • 
entre a tensão de escoamento do níquel puro e do Ni-Nb-C, suge-
re que'mesmo admitindo-se os dois elementos completamente dis -
solvidos no níquel, o endurecimento não poderia ser atribuí-
do apenas ã presença dos mesmos em solução solida. 
Sendo assim, o endurecimento por solução sólida po-
de ser responsável apenas parcialmente pela elevação do limite 
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de escoamento para cinco passes de laminação, entre o níquel 
puro e o Ni-Nb-C. 
Pelo exposto acima, constata-se que a hipótese de 
precipitação no quinto passe de laminação parece viável, e que 
esta,caso tenha ocorrido, nao deve ter afetado diretamente o 
processo de recristalizaçãò, uma vez que a amostra nestas condi^ 
çoes apresenta-se completamente recristalizada. Neste caso a 
precipitação pode ter ocorrido de forma incipiente durante a 
laminação, sem que fosse capaz de atrasar o processo de recris-
talizaçãò, ou que tenha ocorrido apôs a recristalizaçãò, resul-
tando no efeito de endurecimento por precipitação dos grãos da 
matriz recristalizada. Esta hipótese seria reforçada pela exis 
tência de precipitados observados nas amostras com 5 passes de 
laminação, resfriadas ao ar C^oto ü ) e na ausencia de precipi-
tados visíveis na amostra de 5 passes com resfriamento ao ar , 
interrompida seis segundos apôs a laminação (foto 14). 
Ao compararmos as propriedades mecânicas da liga ní 
quel-niõbio- carbono e do níquel puro apôs os seis passes de 
laminação (figura 2 4 ) com os resultados das metalografias ( fo-
tos 4 e 10), constata-se uma forte diferença microestrutural , 
que implica em uma diferença também marcante*nas propriedades me 
canicas. Assim temos para o níquel-niõbio uma estrutura de 
grãos deformados e uma tensão de escoamento duas vezes maior que 
a do níquel puro, alem de uma tensão de resistencia mais eleva-
da e uma deformação uniforme consideravelmente menor. 
Diferenças tão acentuadas nas propriedades mecâni -
cas devem ter sua explicação na provável precipitação de carbe-
tos de nióbio a temperaturas mais baixas de 86~0°C do último pas 
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se de laminação, aliada a estrutura de grãos deformados para a 
amostra com Nb e C, laminadas seis. passes* 
A figura 2 2 e a tabela 7 revelam diferenças nas pro_ 
priedades mecânicas das amostras com NB e C quando laminadas cin 
co passes- e seis passes. ' 0 maior limite de escoamento para a 
amostra laminada seis passes provavelmente se deve a dois fato-
res: inibição da recristalizaçao e precipitação de carbonetos de 
Nb, para seis passes de laminação. 
As fotos 11 e 13 revelam presença de carbonetos de 
nióbio nas duas condições de laminação. Porém é razoável supor-
se que a maior deformação e menor temperatura (seis passes) in-
duzem a uma maior precipitação. 
A hipótese de que os precipitados de carboneto de 
Nb elevaram o limite de escoamento nas amostras com C e Nb tam-
bém pode ser constatada quando se compara a amostra de Ni puro 
laminada seis passes e a amostra com Nb e C laminada cinco pas-
ses, resfriada ao ar. Mesmo com maior deformação, a de Ni puro 
apresenta limite de escoamento inferior. 
O presente trabalho chegou a resultados iniciais que 
permitirão o aprofundamento dos estudos a que se propunha. As-
sim é que as propriedades mecânicas e as observações de micros-
copia eletrônica de transmissão para outras amostras poderão re 
forçar as hipóteses aqui admitidas. Assim, seria interessante 
analisar amostras laminadas seis passes e resfriadas imediata -
men,te em água, para verificar se a precipitação com seis passes 
se dá durante a laminação, hipótese que melhor explicaria a ini 
. b i c ã o da recristalizaçao por precipitação* 
i 
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Por outro lado, a não observação de precipitados nas 
amostras com NE e C laminadas cinco passes e resfriadas em á-
gua apôs seis segundos e a observação desses nas amostras lanú 
nadas cinco passes e resfriadas ao ar, pode ser indicativo de 
que a precipitação se dá, no resfriamento ao âr, apôs o quinto 
passe de laminação e que provavelmente entre o quinto e o sexto 
passe a precipitação não ocorra, ou seja incipiente para promo 
ver atraso de recristalização. * Tais fatos reforçam a hipótese 
de precipitação induzida por deformação durante o sexto passe 
de laminação, confirmando a hipótese do atraso de recristaliza-
ção associado â precipitação na deformação. 
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' 'CAPlTUL'O ' Tl 
CONCLUSÕES 
0 processamento por laminação a quente em idênti-
cas condições de lingotes de Ni e de Ni com adição de C e Nb, ob 
tidos por fusão a vácuo, mostrou que estes dois elementos podem 
afetar sensivelmente as propriedades mecânicas e a. cinética de 
recristalização do Ni após a^laminação. 
1 - 0 nível de resistência mecânica do Ni com adição de C e Nb 
resultou cerca de 30% mais elevado que o do Ni, sob condições de 
processamento que permitiram obter recristalização total e tama-
nhos de grãos semelhantes nos dois materiais. Os resultados ob-
tidos no presente trabalho e a análise de dados disponíveis na 
literatura permitem indicar que o C e o Nb devem se encontrar pe_ 
lo menos parcialmente sob a, forma de precipitados, já que a hip£ 
tese'-de que todo o C e Nb estejam em,solução solida não e coeren 
te com as diferenças de resistência constatadas. De fato, obser 
vações iniciais realizadas por microscopia eletrônica de trans -
missão indicaram a presença de precipitados finos, aqui tentati-
vamente identificados como carbonetos de niõbio. 
2 - Sob condições de processamento distintas das acima menciona-
das (um passe a mais, â temperatura mais baixa), constatou-se que 
os teores de C e Nb adotados promovem uma sensível retardação na 
cinética de recristalização do Ni, uma vçz que o Ni apresentou -
se completamente recristalizado, enquanto que a recristalização 
foi totalmente inibida no caso do Ni com adição de C e Nb. Tam-
bém neste caso foi constatada a presença de partículas precipita 
das' através de microscopia de transmissão. Estes' fatos eviderici 
an a importância de,estudos com níquel para a análise de fenômenos 
de recristalização. e, precipitação de carbonetos de nióbio em 
materiais CFC, constituindo-se potencialmente como base de mòd£ 
los mais simples para a compreensão de fenômenos fundamentais 
que ocorrem durante o processamento de aços microligados de al-
ta resistência. 
3 - Evidências experimentais aqui obtidas parecem indicar que a 
precipitação de carboneto de nióbio seja um mecanismo mais efe-
-tivo do'que o efeito de arraste de soluto Csolute-drag effect) 
na inibição da recristalização no Ni com adição de C e Nb, nos 
teores e nas condições de processamento adotados no presente tra 
balho. 
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